(19) (1ODE 10 2007 023 913 A1 2008.11.27

Bundesrepublik Deutschland
Deutsches Patent- und Markenamt

(12) Offenlegungsschrift

(21) Aktenzeichen: 10 2007 023 913.2 symtce: €09D 17/00(2006.01)
(22) Anmeldetag: 23.05.2007 C08J 3/20 (2006.01)

(43) Offenlegungstag: 27.11.2008 CO04B 14/00(2006.01)

C04B 16/00 (2006.01)
D21H 21/28 (2006.01)

(71) Anmelder: (56) Fur die Beurteilung der Patentfahigkeit in Betracht
LANXESS Deutschland GmbH, 51373 Leverkusen, gezogene Druckschriften:
DE GB 701814A
US 2006/2 82 959 A1
(72) Erfinder: US 4759936 A
Friedrich, Holger, Dr., 47798 Krefeld, DE; CN 1102195A
Kischkewitz, Jiirgen, Dr., 40883 Ratingen, DE JP 2002-0 69 328 AA

Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen enthommen
Prifungsantrag gemaR § 44 PatG ist gestellt.

(54) Bezeichnung: Pigmentzubereitungen von pastoser oder gelférmiger Konsistenz

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft — ]
pastdse oder gelférmige Pigmentzubereitungen zum Ein- r |
farben von kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen,
Asphalt, Farben, Lacken, Papier oder Kunststoffen sowie |
ein Verfahren zu deren Herstellung. |
k
i
|

s




DE 10 2007 023 913 A1 2008.11.27

Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft pastdse oder gelférmige Pigmentzubereitungen zum Einfarben von
kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken, Papier oder Kunststoffen sowie ein
Verfahren zu deren Herstellung.

[0002] Die zunehmende farbige Gestaltung unserer Umwelt in den letzten Jahrzehnten hat den Einsatz von
Pigmenten stark ansteigen lassen. Da viele eingefarbte Materialien zumindest anteilig anorganische Pigmente
enthalten, ist auch deren Bedarf stetig gestiegen. Anorganische Pigmente sind heute in vielen Bereichen des
taglichen Lebens anzutreffen. Sie werden beispielsweise zum Einfarben von Baustoffen wie Beton und As-
phalt, Dispersionsfarben, Lacken, Papier und Kunststoffen eingesetzt. Eisenoxidpigmente als die heutzutage
mengenmallig groRte Gruppe der anorganischen Buntpigmente werden bereits seit prahistorischer Zeit einge-
setzt. Die ca. 15.000 Jahre alten HOhenmalereien in Altamira (Spanien) und Lascaux (Frankreich) belegen die
Verwendung von natlrlich vorkommendem Eisenoxid als Pigment. Auch die alten Agypter, Griechen und Ré-
mer nutzten natirlich vorkommende Eisenoxidpigmente als Farbemittel. Die natiirlichen Vorkommen kénnen
diesen Bedarf seit langen nicht mehr decken, zumal auch die qualitativen Anforderungen hinsichtlich der an-
wendungstechnischen Eigenschaften standig zugenommen haben und weiter zunehmen. Die synthetisch her-
gestellten Pigmente sind den naturlich vorkommenden hinsichtlich Deckkraft, Farbbrillanz und Qualitatskons-
tanz deutlich Gberlegen.

[0003] Die Verarbeitung von Pigmenten verlangt zur Erzielung eines optimalen Farbeindrucks ein Aufmahlen
der Pigmente zu Primarteilchen. Daher umfassen die modernen Produktionsprozesse flur Pigmente meist ei-
nen solchen Mahlprozess. Die dadurch entstehenden Pulver stauben allerdings aufgrund ihrer Feinteiligkeit
sehr stark und neigen zu Adhasion an Verpackungen und Maschinenteilen sowie bei der Lagerung in Silos.
Bei toxikologisch gefahrlichen Stoffen missen deshalb bei der Verarbeitung Malinahmen zur Vermeidung ei-
ner Gefahrdung von Mensch und Umwelt durch entstehende Staube getroffen werden. Aber auch bei unbe-
denklichen inerten Stoffen wie zum Beispiel Eisenoxidpigmenten ist eine Vermeidung von Staubbelastigung
zunehmend vom Markt gewinscht.

Lieferformen zum Einfarben von Baustoffen:

[0004] Zum Einfarben von Baustoffen, wie beispielsweise Betonwaren, werden die Pigmente grofitenteils in
pulverformigem Zustand eingesetzt. Sie haben in gemahlener Form den Vorteil der guten Dispergierbarkeit.
Die vollstandige und homogene Verteilung solcher Pigmentpulver erfolgt im Betonmischer in einer kurzen Zeit
—in der Regel innerhalb weniger Minuten. Der Nachteil dieser feinen Pulver besteht darin, dass sie kein gutes
FlieRverhalten aufweisen und sich beim Lager haufig zusammenballen und verklumpen. Die genaue Dosie-
rung bei der Verarbeitung wird hierdurch erschwert. Ein weiterer Nachteil der Pulver besteht darin, dass sie
zum Stauben neigen.

[0005] Die Staubvermeidung und verbesserte Dosierung bei der Anwendung von Pigmenten zur Einfarbung
von Baustoffen ist ein vorrangiges Ziel. Seit Ende der 1980er-Jahre wird dieses Ziel mehr oder weniger durch
Anwendung von Granulationsverfahren auf Pigmente erreicht. Solche Granulationsverfahren sind beispiels-
weise Aufbau- oder Spriihtrocknungs-Granulation.

[0006] Die Sprihtrocknungs-Granulation geht von Pigmentsuspensionen aus, denen Granulat-Bindemittel
zugesetzt werden. Die Granulation nach dem Spriihtrocknungs-Verfahren erfolgt im Gleich- oder Gegenstrom
Uber Ein- oder Zweistoffdlisen beziehungsweise Giber Zerstdubungstrockner, wobei Granulate mit einer mittle-
ren Teilchengréfle von 50 bis 500 um erzeugt werden. Die entsprechenden Verfahren sind in zahlreichen
Schutzrechten beschrieben und dem Fachmann bekannt. Bei diesen Verfahren werden Giberwiegend wasser-
|6sliche Bindemittel verwendet. So wird in DE 3 619 363 A1, EP 0 268 645 A1 und EP 0 365 046 A1 von orga-
nischen Substanzen wie zum Beispiel Ligninsulfonaten, Formaldehydkondensaten, Gluconsauren, sulfatierten
Polyglykolethern ausgegangen, wahrend gemaf der Lehre von DE 3 918 694 A1 und US 5,215,583 A1 auch
anorganische Salze wie zum Beispiel Silikat und Phosphat eingesetzt werden kénnen. In jingster Zeit sind
auch Granulate mit wasserunldslichen Bindemitteln vorgeschlagen worden. So werden in der US 6,596,072
B1 und US 6,695,990 B1 hydrophiler Ton, vorzugsweise Alumosilikate oder Puzzolane, als Bindemittel zuge-
setzt. Die DE 103 19 483 A1 offenbart ein dispergierbares Pigmentkonzentrat, unter anderem zum Einfarben
von Baustoffen wie Beton, das wenigstens ein Pigment sowie gegebenenfalls Binde-, Dispergier- und Netzmit-
tel enthalt, mit einem Gehalt an einem Zerfalls-Hilfsmittel, das beim Kontakt mit Wasser (in ausreichender Men-
ge) innerhalb von einer Minute ohne mechanische Einwirkung den im wesentlichen vollstandigen Zerfall der
Primarstruktur des Konzentrats unter Freisetzung des Pigments bewirkt. Als Zerfalls-Hilfsmittel werden vor-
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zugsweise Cellulosefasern mit einer TeilchengréRe zwischen 10 und 2000 pm eingesetzt. Die DE 197 31 698
A1 offenbart bereits die Verwendung von Sprengmitteln bei der Herstellung von Granulaten, die zum Einfarben
von Baustoffen oder Asphalt geeignet sein sollen. Bei einem Sprengmittel handelt es sich meist um stark hy-
drophile Polymere mit einem entsprechend grof3en Absorptionsvermoégen fur Wasser. Auch in der DE 100 02
559 B4 und in der DE 100 66 190 B4 wird bereits der Einsatz von Sprengmitteln bei der Granulatherstellung
offenbart.

[0007] Die Spruhgranulation erfordert wegen der Tropfenbildung die Verwendung von gut flieRfahigen, also
dinnflissigen Suspensionen. Da fiir den Trocknungsvorgang eine gro3ere Menge an Wasser zu verdampfen
ist, ist das Verfahren sehr energieaufwandig und daher aus Umwelt- und Klimaschutzgriinden ungiinstig. Bei
Pigmenten, die tber einen trockenen Herstellungsprozess, beispielsweise einen Gliihprozess, hergestellt wur-
den, bedeutet die Spriihgranulation einen zusatzlichen Verfahrensschritt mit hohen Energiekosten, da das be-
reits in trockenem Zustand anfallende Pigment wieder in Wasser aufgeschlammt und getrocknet werden muss.
AuRerdem fallt bei der Spriihgranulation ein mehr oder weniger groRer Anteil an Feinmaterial im Staubfilter an,
der wieder in die Produktion zurtickgefihrt werden muss.

[0008] Die Aufbaugranulation kann — ausgehend von Pigmentpulver — in Mischern unter hoher Turbulenz, im
Wirbelschichtverfahren oder auch in Drehtellern (Pelletiertellern) oder Drehtrommeln (Pelletiertrommeln)
durchgefiihrt werden. Allen diesen Verfahren ist gemeinsam, dass der Bindemittelbedarf, meistens Wasser,
groR ist, so dass als zusatzlicher Verfahrensschritt eine Trocknung nachfolgen muss. Auch werden hierbei Gra-
nulate unterschiedlicher Grofe erhalten, insbesondere, wenn nicht ausreichend Bindemittel fir die Pulvermen-
ge zur Verfligung steht oder die aktuelle Verteilung nicht optimal ist. Dann kann ein gewisser Anteil der Granu-
latteilchen zu gro werden, wahrend andererseits auch noch zu kleine und damit noch staubende Anteile vor-
liegen. Deshalb ist eine Klassierung der entstehenden Granulate mit einem Riicklauf von Uber- und Unterkorn
erforderlich. Die Granulation in einem Drehteller (Pelletierteller) fuhrt zu einem breiten TeilchengrofRenspekt-
rum. Wo dies wegen der schlechten Dispergierbarkeit zu grof3er Teilchen nicht erwiinscht ist, muss durch in-
tensive personelle Uberwachung der Granuliervorgang verfolgt werden und durch manuelle Steuerung der
Keimmenge die Granulatherstellung optimiert werden. Ublicherweise erfolgt auch hierbei eine Klassierung mit
Ruckfiihrung des Uber- und Unterkorns.

[0009] Neben der Aufbau- und Spriihtrocknungs-Granulation sind im Stand der Technik auch andere Granu-
lationsverfahren beschrieben. So wird beispielsweise in der EP 0 507 046 A1 eine Kombination von Spriih-
und Aufbaugranulation offenbart. In der DE 3 619 363 A1 und EP 0 268 645 A1 ist die Anwendung eines Kom-
paktierverfahrens ausgenommen.

[0010] In den letzten Jahren haben sich auch zunehmend Brikettier- und Pressgranulate zum Einfarben von
Baustoffen auf dem Markt durchsetzen kénnen. In der DE 196 38 042 A1 und der DE 196 49 756 A1 werden
anorganische Pigmentgranulate aus Trockenpigmenten, zum Beispiel Fertiggut, durch Abmischung mit einem
oder mehreren Hilfsmitteln, Kompaktierung und weiteren Folgeschritten wie Zerkleinern, Sieben und Riickfiih-
ren von Grob- und/oder Feingut beschrieben. Die erhaltenen Granulate kbnnen mit einer zusatzlichen Schicht
umbhiillt werden, die zur Erhéhung der Stabilitat beziehungsweise als Hilfe bei der Verarbeitung dient. Diese
Granulate haben zwischenzeitlich groRen kommerziellen Erfolg bei der Einfarbung von Baustoffen. Nachteilig
bei diesem Verfahren ist, dass von trockenen und gegebenenfalls gemahlenen Pigmentpulvern ausgegangen
wird. Es ist also auch wieder ein energieaufwandiger Produktionsschritt erforderlich, der aus Umwelt- und Kii-
maschutzgriinden ungunstig ist.

[0011] Inder DE 4 336 613 A1 werden anorganische Pigmentgranulate aus Trockenpigmenten, zum Beispiel
Fertiggut, durch Abmischung mit Bindemitteln, Kompaktierung und weiteren Folgeschritten wie Schrotung auf
einem Siebgranulator und einer anschlieRenden Aufbaugranulation auf einem Drehteller oder in einer
Drehtrommel beschrieben. Die auf diese Weise hergestellten Pigmentgranulate sind zum Einfarben von Bau-
stoffen wie Beton oder Asphalt geeignet. Der bereits oben bei den Press- und Brikettiergranulaten erwahnte
Nachteil trifft auch in diesem Fall zu.

[0012] Dem Fachmann sind noch weitere Verfahren zur Herstellung von anorganischen Pigmentgranulaten
bekannt, die unter anderem zum Einfarben von Baustoffen geeignet sind. In DE 28 44 710 A1 wird die Granu-
lation von Pigmenten im FlieRbett mit Granulierhilfsmitteln beschrieben, wobei trockenes Pigmentpulver mit
Wasser bespriiht wird. Die US 6,758,893 B2 offenbart ein Extrusionsverfahren, bei dem die Pigmente mit 1 bis
25 Gew.-% Wasser vermischt werden, um ein feuchtes Pulver zu erhalten. Das feuchte Pulver wird durch eine
Matrize mit mindestens einer Offnung extrudiert. Die erhaltenen Granulate werden auf einen Restfeuchte-Ge-
halt von weniger als 1 Gew.-% getrocknet, zerkleinert und abgesiebt. Die nach diesem Extrusionsverfahren
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hergestellten Extrusionsgranulate sind zum Einfarben von Beton geeignet. Die US 6,562,120 B1 beschreibt
ein sehr ahnliches Verfahren. Dabei handelt es sich um eine Mischung aus einem Extrusions- und Kompak-
tierverfahren. Eine feuchte Mischung aus Pigment und Wasser wird durch mindestens eine Matrize extrudiert,
wobei die Mischung gleichzeitig kompaktiert wird. Anschliefend werden die Granulate auf eine Restfeuchte
von weniger als 5 Gew.-% nachgetrocknet. Die drei zuletzt genannten Verfahren sind aus Kosten- und Umwelt-
schutzaspekten sehr unglinstig, da trockene Pigmente mit grolen Mengen Wasser vermischt werden, welches
zu einem spateren Zeitpunkt im Produktionsprozess wieder ausgetrieben werden muss, so dass wieder ein
energie- und kostenintensiver Trocknungsschritt erfolgen muss.

[0013] Eine andere staubfreie und automatisch dosierbare Lieferform fiir Pigmente zum Einfarben von Bau-
stoffen, die zu Beginn der 1980er-Jahre entwickelt wurde, ist die Flissigfarbe, auch Slurry genannt. Das Pig-
ment wird mit Hilfe einiger Zusatzmittel in Wasser dispergiert. Bei diesen Zusatzmitteln handelt es sich im we-
sentlichen um Netz- und Dispergieradditive, die die Herstellung von Flussigfarben mit einem hohen Pigment-
gehalt, bei gleichzeitig relativ geringer Viskositat erlauben. Die relativ geringe Viskositat ist erforderlich, damit
die Flissigfarbe gut dosiert werden kann. Der Feststoffgehalt der kommerziell erhaltlichen Flussigfarben be-
tragt in der Regel maximal 55%. Gleichzeitig soll durch die Netz- und Dispergieradditive auch die Absetznei-
gung weitgehend verringert werden, so dass eine ausreichende Stabilitat — auch bei langerer Lagerdauer — er-
reicht wird. Die so erhaltenen Verbesserungen im Vergleich zum Pulverpigment sind im Wesentlichen Staub-
freiheit und einfachere Dosierbarkeit. Ein weiterer Vorteil der Flissigfarbe besteht darin, dass durch den Dis-
pergierprozess bei der Herstellung der Flissigfarbe die Pigmente zumindest teilweise in ihre Primarpartikel
zerkleinert werden. Dadurch entfaltet sich recht rasch die volle Farbstarke, wenn die Flussigfarbe in die Bau-
stoffmischung eingearbeitet wird. Die Flissigfarbe weist allerdings auch eine Reihe von Nachteilen auf. Flis-
sigfarbe kann im Gegensatz zu festen Pigmentformen wie Pulver oder Granulaten nur zeitlich begrenzt gela-
gert werden. Sie neigt im Laufe der Zeit dazu, sich zu Entmischen, das heilt, das Pigment setzt sich in den
Behaltern unten ab. Durch die Sedimentation entstehen in der Flissigfarbe unerwiinschte Inhomogenitaten,
da sich unten im Behalter ein hoherer Pigmentgehalt einstellt wie oben. Aus diesem Grunde miissen die Flis-
sigfarben auf Anraten der Hersteller bei langerer Lagerung — auf jeden Fall aber vor Gebrauch — homogenisiert
werden. Dazu konnen sie entweder geritihrt werden oder es wird Druckluft in die Behalter eingeblasen, mit der
die Pigmentsuspension aufgewirbelt und somit wieder homogenisiert wird. Der hohe Wassergehalt der Flis-
sigfarben stellt besonders im Winter bei Frosttemperaturen ein Problem dar. Daher ist das Disponieren und die
Lagerhaltung schwierig. Ein weiterer Nachteil der Flissigfarbe tritt auf, wenn ihre Gebinde beschadigt werden.
Die Flissigfarbe lauft aus und es kommt zur Kontamination der Umwelt und der Mitarbeiter.

[0014] Eine alternative Form der Flissigfarbe ist eine beim Anwender selbst hergestellte Flissigfarbe durch
Mischen des Pigmentes mit Wasser unmittelbar vor Gebrauch, die so genannte an-site-Slurry. Der Anwender
bezieht dabei Pigmentpulver oder Granulat vom Hersteller, riihrt diese vor Ort in Wasser ein und dosiert die
Suspension anschlieftend zu seiner Baustoffmischung. Da solche Suspensionen in der Regel keine weiteren
Zusatzmittel enthalten, sind sie nicht absetzstabil und zeigen daher auch wahrend des Ruhrens stets inhomo-
genes Verhalten. Diese Form der Flissigfarbe ist in den letzten Jahren in den Hintergrund geriickt.

[0015] In der DE 299 10 022 U1 wird Thermalruf} fiir die Schwarzeinfarbung von zementgebundenen Bau-
stoffen beschrieben. GemaR der Lehre von DE 299 10 022 U1 ist es vorteilhaft, wenn eine wassrige flissige
Suspension (Slurry) anstelle eines Pulvers oder Granulates verwendet wird. Die WO 01/55050 offenbart eine
hochviskose pastose wassrige Aufschlammung auf der Basis von Thermalrufd zur Schwarzeinfarbung zement-
haltiger Gegenstande. Die hochviskosen pastdsen wassrigen Aufschlammungen weisen sehr hohe Feststoff-
gehalte von mehr als 50% auf. Trotzdem sollen sie mit Pumpen férderbar sowie leicht und sicher dosierbar
sein. Derart hohe Feststoffgehalte missen jedoch durch Zusatz von Netz- und Dispergiermitteln stabilisiert
werden.

[0016] Die DE 29 08 202 A1 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von wasserhaltigen, nichtstaubenden,
gut dispergierbaren Rulipraparationen mit pulverférmigem, perlférmigem oder flissigem Charakter, wobei der
Wassergehalt so eingestellt wird, dass die Praparationen zwischen 30 und 80% Wasser enthalten. Bei der Her-
stellung der RuBpraparationen kénnen auch Netz- und/oder Dispergiermittel eingesetzt werden. Die Rul3pra-
parationen kénnen als Farbemittel in der Papier-, Pappe- und Zementindustrie verwendet werden. Das offen-
barte Herstellungsverfahren ist jedoch auf andere Pigmente nicht anwendbar.

[0017] Die kommerziell erhaltlichen wassrigen Pigmentpraparationen enthalten Netz- und Dispergiermittel,
um Suspensionen mit moglichst hohen Feststoffgehalten bei noch akzeptablen und verarbeitbaren Viskosita-
ten zu erhalten. Der Zusatz von Dispergiermitteln wirkt in den Betonmischungen als Verflissiger. Sie verzdgern
die Erstarrung des Betons, aulerdem beeinflussen sie das Wasser-Zement-Verhaltnis und wirken sich auf die
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Betonkonsistenz aus.
Lieferformen zum Einfarben von Asphalt:

[0018] Aulder der bereits oben erwahnten DE 4 336 613 A1, die unter anderem ein Verfahren zur Einfarbung
von Asphalt mit anorganischen Pigmentgranulaten beschreibt, und der bereits erwdhnten DE 100 03 248 A1,
welche ein Pigmentgranulat zum Einfarben von Asphalt, Bitumen, bitumdsen Stoffen und Teer offenbart, ist
auch aus der DE 42 14 195 A1 ein Verfahren zur Einfarbung von Asphalt mit anorganischen Pigmentgranulaten
bekannt, bei dem Ole als Bindemittel fiir die Pigmentgranulate verwendet werden. Es handelt sich hierbei um
ein einfaches Granulationsverfahren. Auch in diesen Fallen treffen die bereit oben genannten Nachteile der
Granulationsverfahren zu.

[0019] Die bereits oben erwahnte DE 197 31 698 A1 offenbart die Verwendung von Sprengmittel bei der Her-
stellung von Granulaten, die auch zum Einfarben von Asphalt geeignet sein sollen. Bei einem Sprengmittel
handelt es sich meist um stark hydrophile Polymere mit einem entsprechend gro3en Absorptionsvermogen fir
Wasser. Ein solches Granulat wiirde in einer Asphaltmischung nicht ausreichend schnell und gut dispergiert,
da bei der Verarbeitung von Asphalt Giberhaupt kein Wasser anwesend ist.

[0020] Obwohlim Stand der Technik zahlreiche Pigmentgranulate zum Einfarben von Asphalt sowie eine Viel-
zahl von Herstellungsverfahren beschrieben sind, werden in der Asphaltindustrie die Pigmente noch immer
fast ausschlieRlich in pulverformigem Zustand mit allen damit verbundenen Nachteile eingesetzt. Granulate
haben sich hier noch nicht durchsetzen kénnen.

[0021] Flussigfarben sind aufgrund ihres hohen Wassergehaltes und des hydrophoben Charakters des As-
phaltes sowie der hohen Verarbeitungstemperaturen, bei denen das Wasser verdampfen und den Herstel-
lungsprozess storen wirde, nicht zur Einfarbung von Asphalt geeignet.

Lieferformen zum Einfarben von Dispersionsfarben und Kunststoffen:

[0022] In DE 4 336 612 A1 wird ein mehrstufiges Verfahren zur Herstellung von anorganischen Pigmentgra-
nulaten aus Trockenpigmenten durch Zugabe von Olen beschrieben, welches dem in DE 4 336 613 A1 be-
schriebenen Verfahren ahnlich ist. Die auf diese Weise hergestellten Pigmentgranulate sind zum Einfarben von
Kunststoffen und zur Herstellung von Pulverlacken geeignet. Das in der DE 4 336 612 A1 offenbarte Verfahren
weist die gleichen Nachteile auf, die sie bereits bei der DE 4 336 613 A1 genannt wurden.

[0023] Anorganische Pigmentgranulate, die zum Einfarben von Kunststoffen oder Lacken sowie zur Herstel-
lung von wassrigen Dispersionsfarben oder Abtonpasten geeignet sind, werden auch in der DE 179 04 943 A1
erwahnt. Sie beschreibt anorganische Pigmentgranulate, unter anderem zum Einfarben von Baustoffen, La-
cken und Kunststoffen und zur Herstellung von wassrigen Dispersionsfarben, Abténpasten und Slurries. Die
Granulate enthalten ein oder mehrere wasserldsliche, hydrophile oder hydrophob/hydrophile, bei 25°C flissige
Hilfsmittel oder bei 25°C flissige Mischungen von wasserléslichen, hydrophilen oder hydrophob/hydrophilen
Hilfsmitteln in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-%. Zur Herstellung dieser Granulate werden verschiedene Her-
stellungsverfahren, unter anderem Aufbau- und Spriihtrocknungs-Granulation sowie ein Kompaktierverfahren,
genannt.

[0024] Die DE 100 03 248 A1 offenbart ein Pigmentgranulat zur Einfarbung von unpolaren Medien wie As-
phalt, Bitumen, bitumd&sen Stoffen, Teer und Kunststoffen, die aus einer Mischung hergestellt werden, die Pig-
mente, mindestens ein die Einfarbung und die Verteilung des Pigmentes in unpolaren Medien forderndes Mittel
und/oder mindestens einen Dispergator fir polare Systeme sowie gegebenenfalls Lésungsmittel umfasst. Das
die Einfarbung und die Verteilung des Pigments in unpolaren Medien fordernde Mittel soll vorzugsweise aus
der Gruppe der Wachse ausgewahlt werden. Wie die DE 197 04 943 A1 beschreibt auch die DE 100 03 248
A1 mehrere Herstellungsverfahren fir Granulate. Dabei handelt es sich aber nur um die bereits oben erwahn-
ten Verfahren, wie zum Beispiel Press- und Brikettierverfahren, Granulation nach dem Sprihtrocknungs-Ver-
fahren, Wirbelschicht- oder Aufbau-Granulation.

[0025] Wie bereits erwahnt, offenbart die DE 103 19 483 A1 ein dispergierbares Pigmentkonzentrat, das we-
nigstens ein Pigment sowie gegebenenfalls Binde-, Dispergier- und Netzmittel enthalt, mit einem Gehalt an ei-
nem Zerfalls-Hilfsmittel, das beim Kontakt mit Wasser (in ausreichender Menge) innerhalb von einer Minute
ohne mechanische Einwirkung den im wesentlichen vollstandigen Zerfall der Primarstruktur des Konzentrats
unter Freisetzung des Pigments bewirkt. Ein solches Pigmentkonzentrat soll auch zum Einfarben von Kunst-
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stoffen und Kunstharzen und von Farben, Lacken und dergleichen geeignet sein. Als Zerfalls-Hilfsmittel wer-
den vorzugsweise Cellulosefasern mit einer TeilchengréR3e zwischen 10 und 2000 um eingesetzt. Derart groRe
Partikel sind bei der Herstellung von Farben, Lacken und Kunststoffen jedoch nicht geeignet.

[0026] Der Nachteil von Pigmentgranualten zur Einfarben von Kunststoffen liegt in der unzureichenden Dis-
pergierbarkeit. Aus diesem Grunde haben sich Pigmentgranulate bislang nicht zur Einfarbung von Kunststof-
fen durchsetzen kénnen. Die hohen Verarbeitungstemperaturen bei der Herstellung der Kunststoffe kbnnen zu
einem Zusammensintern der Pigmentgranulate flihren, wodurch sich die Dispergierung verschlechtert. Fir die
Herstellung qualitativ hochwertiger Kunststoffe ist die Dispergierwirkung dann nicht mehr ausreichend.

[0027] Flussigfarben sind aufgrund ihres hohen Wassergehaltes und des hydrophoben Charakters der Kunst-
stoffe sowie der hohen Verarbeitungstemperaturen der Kunststoffe, bei denen das Wasser verdampfen und
den Herstellungsprozess stéren wirde, nicht zur Einfarbung von Kunststoffen geeignet.

[0028] Pigmentgranulate zum Einfarben von Farben und Lacke setzen sich nur sehr langsam durch. Einer der
Grunde ist die nahezu unendliche Vielzahl von I6semittelhaltigen und I6semittelfreien Systemen, Pulverlacken
und so weiter. Die Herstellung von Granulaten erfordert den Zusatz irgendwelcher Hilfsmittel. Es ist aber be-
kannt, dass Hilfsmittel, die im einen System (Kombinationen aus Bindemittel, Fillstoffen, Lésemitteln und Ad-
ditiven) zu sehr guter Dispergierbarkeit oder einer Verbesserung der Produkteigenschaften flihren, in einem
anderen System weit weniger wirksam sein kénnen, unter Umstanden kann sogar eine Unvertraglichkeit beo-
bachtet werden. So kdnnen beispielsweise hydrophobe Hilfsmittel, die bei der Einarbeitung in 16semittelhaltige
Lacksysteme vorteilhaft sind, bei der Einarbeitung in wassrige Dispersionsfarben zu Schwierigkeiten fuhren,
da die Granulate von Wasser nur sehr schlecht benetzt werden. Aus diesem Grunde ware es im Bereich der
Farben und Lacke erforderlich, fir jedes Anwendungsmedium mafigeschneiderte Granulate mit den dafiir op-
timalen Hilfsmitteln herzustellen und anzubieten. Lediglich flir wasserbasierte Systeme sind in den letzten Jah-
ren Granulate mit guten Dispergiereigenschaften auf dem Markt angeboten worden. So bietet beispielsweise
die Lanxess Deutschland GmbH mit LEVANYL® Gran und LEVANOX® Gran ein Sortiment selbst-dispergieren-
der, I6semittelfreier organischer und anorganischer Pigmentpraparationen in mikrogranularer Form. Diese Pro-
dukte eignen sich fir viele Systeme auf Wasserbasis, wie zum Beispiel Anstrichfarben, Reinigungsmittel oder
Fugenmortel. Diese Produkte verfligen aber tber einen sehr hohen Additivanteil. Sie sind deshalb keine reinen
Pigmentgranulate mehr, sondern miissen als gebrauchsfertige feste Pigmentformulierungen verstanden wer-
den. Ahnlich sind auch die so genannten Stir-in-Pigmente der BASF AG, die unter dem Namen Xfast™ bekannt
sind, zu sehen. Diese Stir-in-Pigmente liegen in granulierter Form vor und sind gebrauchsfertig, so dass sich
die Farbe beim Einrtihren schnell und gleichmaRig verteilt. Auch diese Produkte weisen einen sehr hohen Ad-
ditivanteil von in der Regel Uber 20%, oftmals sogar bis zu 30%, auf und sind daher auch als gebrauchsfertige
feste Pigmentformulierungen zu verstehen. Sie werden meist nur fir wasserbasierte Farbe- und Lacksysteme
eingesetzt.

Lieferformen zum Einfarben von Papier:

[0029] Zum Einfarben von Papier werden auch heute noch ausschlieRlich Pulverpigmente verwendet. Der
Grund besteht darin, dass aulier dem Pulver alle anderen Lieferformen irgendwelche Hilfsmittel-Zusatze ent-
halten. Diese Hilfsmittel storen den ohnehin sehr anspruchsvollen Prozess der Papierherstellung. Daher wer-
den zum GroRteil direkt die pulverformigen Pigmente fir die Papiereinfarbung eingesetzt. In Ausnahmefallen
werden auch die so genannten an-site-Slurries eingesetzt, bei denen dann das Pigmentpulver vor Ort zuerst
in Wasser suspendiert wird, bevor es fir den Farbeprozess verwendet wird.

[0030] Grundsatzlich werden von Pigmentgranulaten, unabhangig davon, aus welchem Herstellungsverfah-
ren sie stammen, vom Markt zwei sich in der Richtung gegensatzliche Eigenschaften gefordert: mechanische
Stabilitat des Granulats und gute Dispergiereigenschaften im eingesetzten Medium. Die mechanische Stabili-
tat ist verantwortlich fiir gute Transporteigenschaften sowohl beim Transport zwischen Hersteller und Anwen-
der als auch fiir gute Dosierung und FlieReigenschaften beim Einsatz der Pigmente. Sie wird durch hohe Haft-
krafte bewirkt und hangt zum Beispiel von Bindemittelmenge und -art ab. Andererseits wird die Dispergierbar-
keit durch eine gute Mahlung vor der Granulierung (Nass- und Trockenmahlung), durch die mechanische En-
ergie bei der Einarbeitung in das jeweilige Anwendungsmedium (Scherkrafte) und durch Dispergierhilfsmittel,
die die Haftkrafte im Granulat bei der Einarbeitung in ein Medium sofort herabsetzen, beeinflusst. Zur Erzielung
des optimalen Farbeindrucks ist ein Zerteilen der Pigmentgranulate zu Primarteilchen erforderlich. Bei anorga-
nischen Pigmenten ist die Anwendung von gréeren Mengen Dispergierhilfsmittel wegen des Kostenverhalt-
nisses Hilfsmittel/Pigment eingeschrankt. Auflerdem bewirkt ein hoher Hilfsmittelanteil eine entsprechende
Herabsetzung der Farbstarke beziehungsweise des Streuvermdégens.
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[0031] Auferdem sollen bei allen Lieferformen, bei denen irgendwelche Hilfsmittel zugesetzt werden, wie bei-
spielsweise Granulat oder FlUssigfarbe, die Zusatze nicht die Gebrauchseigenschaften der damit eingefarbten
Endprodukte, also Baustoffe, Asphalt, Kunststoffe, Farben und Lacke nachteilig verandern, beispielsweise bei
Beton die Druckfestigkeit oder das Erstarrungsverhalten, bei Asphalt die Druckfestigkeit oder Abriebfestigkeit
und bei Kunststoffen die Festigkeit oder die Kerbschlagzahigkeit, bei Elastomeren (Polymeren) die elastischen
Eigenschaften und bei Farben und Lacken die rheologischen Eigenschaften.

[0032] Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, neben den bekannten festen Lieferformen fir
anorganische Pigmente, wie Pulver oder Granulat, und der Flissigfarbe als flissiger Lieferform eine vollig
neue Lieferform sowohl flir anorganische als auch flir organische Pigmente zur Verfligung zu stellen, die staub-
frei ist, nicht die Nachteile der Flussigfarbe aufweist, zum Einfarben verschiedener Anwendungsmedien geeig-
net ist und auRerdem einfach herzustellen ist.

[0033] Diese Aufgabe wurde geldst durch eine Pigmentzubereitung zum Einfarben von kalk- und/oder ze-
mentgebundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken, Papier oder Kunststoffen, enthaltend
— eines oder mehrere in einer Flissigkeit dispergierte anorganische und/oder organische Pigmente; und
— gegebenenfalls noch weitere Hilfsmittel und/oder Flillstoffe;

wobei die Pigmentzubereitung
— von pastoser oder gelférmiger Konsistenz ist;
— nicht zur Entmischung der Phasen neigt; und
— keine Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen zeigt.

[0034] Kalk- und/oder zementgebundene Baustoffe im Sinne dieser Erfindung sind vorzugsweise Beton, Ze-
mentmortel, Putz und Kalksandstein. Unter dem Oberbegriff Asphalt werden Asphalt, Bitumen, samtliche bitu-
mosen Stoffe und Teer zusammengefasst.

[0035] Das Verfahren zur Uberpriifung, ob eine hergestellte pastdse oder gelférmige Pigmentzubereitung kei-
ne Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen zeigt, erfolgt mit Hilfe eines Bolzens aus blankgezoge-
nem V4A-Rundstahl (Werkstoff 1.4571) und ist unter Punkt I.3 im Kapitel Gber die ,Beschreibung der verwen-
deten Mess- und Prifmethoden” erlautert. Auch auf trockener und glatter Haut zeigt die Pigmentzubereitung
bei Wahl der geeigneten Verdickungsmittel und Hilfsmittel nur eine geringe oder vorzugsweise gar keine Far-
bewirkung. Die pastdsen oder gelférmigen Pigmentzubereitungen kdnnen in die Hand genommen und durch-
geknetet werden. Auch unter Druck zeigen sie keine Farbewirkung auf die trockenen Handinnenflachen. Ir-
gendwelche anhaftenden Reste konnen von der entsprechenden Oberflache einfach und in der Regel riick-
standslos entfernt werden. Es wird vermutet, dass die innerhalb der pastésen oder gelformigen Pigmentzube-
reitung wirkenden zwischenmolekularen Krafte, die fir die Ausbildung der Netzwerkstrukturen und/oder der
Wasserstoff-Briickenbindungen in ihrem Inneren verantwortlich sind, starker sind wie die Haftkrafte, die die
Pigmentzubereitung zu glatten und trockenen Oberflachen wie Metall, Glas, Keramik, Textilien oder Kunststof-
fen auszubilden vermag. Die erfindungsgemalfie Pigmentzubereitung ist also nicht nur staubfrei sondern sie
kann auch sauber und problemlos gehandhabt werden. Lediglich auf feuchten Oberflachen kann es gegebe-
nenfalls zu einem Abfarben kommen, weil sich die pastdse oder gelformige Pigmentzubereitung aufzuldsen
beginnt.

[0036] Die erfindungsgemafle Pigmentzubereitung zeichnet sich unter anderem dadurch aus, dass ein oder
mehrere anorganische und/oder organische Pigmente in einer Flussigkeit dispergiert sind. Dabei kdnnen po-
lare Flussigkeiten oder polare Flissigkeitsgemische, das heifl3t Mischungen von mindestens zwei polaren Flis-
sigkeiten, eingesetzt werden. Als FlUssigkeit wird vorzugsweise Wasser oder eine mit Wasser mischbare FlUs-
sigkeit oder ein Gemisch aus mindestens zwei mit Wasser mischbaren Flissigkeiten eingesetzt. Da der Ein-
satz von polaren Flissigkeiten wie Wasser beispielsweise bei der Einfarbung von unpolaren Kunststoffen oder
Asphalt unvorteilhaft ist, kann die erfindungsgemafe Pigmentzubereitung auch unpolare Flissigkeiten oder
unpolare Flussigkeitsgemische, das heift Mischungen von mindestens zwei unpolaren Flissigkeiten, enthal-
ten, in der das oder die anorganischen und/oder organischen Pigmente dispergiert sind. Als Flissigkeit wird
vorzugsweise eine mit Wasser nicht-mischbare Flissigkeit oder ein Gemisch aus mindestens zwei mit Wasser
nicht-mischbaren Fllussigkeiten eingesetzt.

[0037] Die bei der erfindungsgemafen Pigmentzubereitung in einer Flissigkeit dispergierten anorganischen
und/oder organischen Pigmente kénnen sowohl Bunt- als auch Unbuntpigmente (Schwarz- und Weilipigmen-
te) sein. Als anorganische Pigmente werden vorzugsweise Eisenoxid-, Titandioxid-, Chromoxid-, Zinkoxid-,
Rutilmischphasenpigmente und Ruf} (Kohlenstoffpigmente) oder Mischungen davon eingesetzt. Es konnen
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aber auch Flllstoffe eingesetzt werden. Die Verwendung von Metallglanzpigmenten oder Effektpigmenten ist
auch maoglich. Als organische Pigmente werden vorzugsweise Azo-, Chinacridon-, Phthalocyanin- und Pery-
len-Pigmente und Indigoide oder Mischungen davon eingesetzt. Auch der Einsatz von einem oder mehreren
anorganischen Pigmenten in Abmischung mit einem oder mehreren organischen Pigmenten ist denkbar.

[0038] Die erfindungsgemale Pigmentzubereitung weist vorzugsweise einen Pigmentgehalt von mindestens
15 Gew.-%, bevorzugt von mindestens 25 Gew.-%, auf. Der maximal mogliche Pigmentgehalt ist von der ver-
wendeten Flussigkeit und dem eingesetzten Pigment-Typ abhangig. Die Morphologie der Pigmentteilchen so-
wie ihre Grofte und Oberflachenbeschaffenheit spielen eine ganz wichtige Rolle. Je grobteiliger das eingesetz-
te Pigment ist, das heilt, je groRer die Primarpartikel des Pigmentes sind, desto héher sind die maximal mog-
lichen Feststoffgehalte. Es sind Pigmentgehalte von bis 70% und mehr mdglich.

[0039] Die erfindungsgemalfie Pigmentzubereitung ist von pastdser oder gelférmiger Konsistenz. Unter einer
pastdsen Konsistenz im Sinne dieser Erfindung wird eine sehr zahflissige oder halbfeste oder teigige, knetba-
re oder leicht deformierbare Masse verstanden, die nicht formbestandig ist. Eine gelférmige Konsistenz im Sin-
ne dieser Erfindung ist eine feste und leicht deformierbare oder knetbare Masse, die formbestandig ist.

[0040] Die pastose oder gelférmige Konsistenz der Pigmentzubereitung wird vorzugsweise durch den Zusatz
mindestens eines Verdickungsmittels und/oder mindestens eines Verdickungsmittels in Kombination mit einer
oder mehrerer Verbindungen, welche gemeinsam, die Festigkeit erhéhen, bewirkt.

[0041] Die Konsistenz der pastdsen oder gelférmigen Pigmentzubereitung kann sich nach der Herstellung
noch verandern. Wenn die Pigmentzubereitung unmittelbar nach der Herstellung abgefiillt und einige Tage
nicht mehr bewegt wird, erhéht sich oftmals noch ihre Festigkeit. Dies liegt vielleicht daran, dass sich die Netz-
werkstrukturen und/oder die Wasserstoff-Briickenbindungen sowie deren Zusammenspiel im Inneren der
Pigmentzubereitung erst im Laufe der Zeit ausbilden und durch auftere mechanische Einwirkungen gestort
werden kénnen. Aus diesem Grunde sollte die Konsistenz der Pigmentzubereitung nicht unmittelbar nach de-
ren Herstellung sondern friihestens nach einer 24stiindigen Lagerung beurteilt werden.

[0042] Als Verdickungsmittel kbnnen sowohl organische als auch anorganische Verdickungsmittel eingesetzt
werden. Die Wirkung von Verdickungsmitteln kann auf verschiedenen Effekten beruhen, wie zum Beispiel
Quellung, Gelbildung, Assoziation von Micellen, Solvatation, Ausbildung von Netzwerkstrukturen und/oder
Wasserstoff-Briickenbindungen, und deren Zusammenspiel. Die Verdickungsmittel beeinflussen die Konsis-
tenz der Pigmentzubereitung. Dies geschieht durch die Erhéhung der Viskositat, durch Ausbildung einer Gel-
struktur und gegebenenfalls auch durch Herabsetzung der Oberflachenspannung. Vorzugsweise werden sol-
che Verdickungsmittel eingesetzt, die zur Ausbildung einer Gelstruktur fahig sind.

[0043] Organische Verdickungsmittel wie organische naturliche Verdickungsmittel, organische abgewandelte
Naturstoffe, organische vollsynthetische Verdickungsmittel, organische assoziative Verdickungsmittel oder
niedermolekulare organische Produkte werden vorzugsweise eingesetzt. Zu den bevorzugten organischen na-
turlichen Verdickungsmitteln zahlen beispielsweise Agarose, Agar-Agar, Carrageene in der lota-, Kappa- oder
Lambda-Form, Tragant, Gummi arabicum, Algin, Pektine mit hohem oder niederem Veresterungsgrad, Polyo-
sen, Guar-Mehl, Carubin (Johannisbrot-Kernmehl), Tarnkern-Mehl, Karaya, Gellan, Xanthan, Starke, Starke-
phosphate, Dextrine, Gelatine oder Casein. Algin ist als Sammelbegriff fir alle polysacchariden Inhaltsstoffe
aus den Zellwanden der Braunalgen zu verstehen. Diese umfassen die Alginsdure und ihre Salze, die Alginate,
sowie die Derivate der Alginsaure. Die Handelsprodukte werden meist Alginate genannt. Unter Agarose oder
Agar-Agar, auch kurz nur Agar genannt, sind polysaccharide Inhaltsstoffe aus den Zellwanden verschiedener
Rotalgen zu verstehen. Agar-Agar ist ein Gemisch aus zwei Fraktionen: der gelierenden Agarose mit bis zu
70% und dem nicht-gelierenden Agaropektin mit bis zu 30%. Unter der Bezeichnung Carrageen wird auch Car-
rageenan, sowie die halbsynthetischen Produkte, die nur eine lonensorte enthalten und oftmals Car-
rag(h)eenate genant werden, verstanden. Die drei Begriffe sind gleichbedeutend.

[0044] Im folgenden soll auf einige der bevorzugten organischen natiirlichen Verdickungsmittel und ihre Ei-
genschaften noch kurz ndher eingegangen werden.

[0045] Agar istin kaltem Wasser unldslich, in der Hitze I0st er sich und geliert beim Abkihlen &hnlich wie Car-
rageen, wobei man sich ebenfalls die Bildung eines dreidimensionalen Netzes durch Doppelhelices und Heli-
xassoziationen vorstellt. Die Gele erhalten ihre Stabilitat allein durch Wasserstoff-Briickenbindungen. Agar ge-
liert schon in 0,5%iger wassriger Lésung unabhéangig von Kationen. Die Gele sind starker als Carrageen-Gele
und sind thermoreversibel. Allerdings zeigen sie eine recht starke Hysterese, das heillt es existiert ein Unter-
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scheid zwischen der Erweichungs- und der Geliertemperatur des Gels: Der Gelierpunkt liegt bei 45°C, wah-
rend zum Schmelzen bis auf 90°C erhitzt werden muss.

[0046] Beim Carrageen unterscheidet man im Wesentlichen drei Hauptbestandteile: Kappa-, lota- und Lamb-
da-Carrageen. Auf weitere Carrageen-Typen, die ebenfalls mit griechischen Buchstaben bezeichnet werden,
wie zum Beispiel Alpha-, Beta-, Pi- oder Omega-Carrageen soll hier nicht naher eingegangen werden. Beim
Carrageen wird die Festigkeit des Gels durch eine Doppelhelix-Struktur bewirkt. Von Kappa-Carrageen und
lota-Carrageen ist bekannt, dass die diaquatorialen glykosidischen Bindungen beim Abkihlen warmen Lésun-
gen die Méglichkeit zur Bildung von Doppelhelices bieten. Auf diese Weise entstehen Haftzonen und ein drei-
dimensionales Netzwerk: Es entsteht ein Gel. Beim Erhitzen entfalten sich die Helices wieder und man erhalt
wieder eine zufallige Verknauelung der Molekiile: Das Gel schmilzt. Die Carrageen-haltigen Gelen zeichnen
sich durch eine geringe Hysterese aus. Im Gelzustand kdnnen sich die Helices untereinander assoziieren: Das
bedeutet ein Zusammenziehen des Netzes, das Gel wird sproder und zeigt Synarese. Die mit Kappa-Carrage-
en hergestellten Wassergele sind sprode und neigen zur Trilbung und Synarese. Das kann durch Mischen mit
lota-Carrageen vermieden werden. Allein lota-Carrageen bildet klare Wassergele, die keine Synarese aufwei-
sen, eine sehr geringe Hysterese haben aber auch ziemlich schwach sind.

[0047] Pektine sind hochmolekulare glycosidische Pflanzeninhaltsstoffe, die in Friichten, Wurzeln und Blat-
tern weit verbreitet sind. Die Pektine bestehen im wesentlichen aus Galacturonsaure-Einheiten, deren Saure-
gruppen zu 20 bis 80% mit Methanol verestert sind. Bei den Pektinen wird zwischen hochveresterten Pektinen
mit einem Veresterungsgrad von tber 50% und niedrigveresterten Pektinen mit einem Veresterungsgrad von
unter 50% unterschieden. Man unterscheidet schnell gelierendes Pektin (Veresterungsgrad 72 bis 74%), nor-
mal gelierendes Pektin (Veresterungsgrad 68 bis 71%) und langsam gelierendes Pektin (Veresterungsgrad 61
bis 68%). Die Gele der hochveresterten Pektine sind nicht hitzereversibel. Niedrigveresterte Pektine mit einem
Veresterungsgrad von mindestens 20% bendtigen zur Gelbildung Calcium-lonen. Calcium-Pektinat-Gele sind
hitzereversibel.

[0048] Guar-Mehlist ein kolloides, weilies bis grauweiltes Pulver, das durch Mahlen des Endosperms der Sa-
men des Cyamopsis tetragonolobus gewonnen wird. Guar-Mehl quillt als Hydrokolloid in Wasser auf, ohenje-
doch eine klare Lésung zu bilden und hat etwa die achtfache Verdickungskraft der Starke. Lésungen von Gu-
ar-Mehl missen konserviert werden.

[0049] Carubin (Johannisbrot-Kernmehl) ist das vermahlene Endosperm der Samen der Friichte des Johan-
nisbrotbaumes (Ceratonia siliqua). Carubin ist ein weilRes bis weil3-graues Pulver. In Wasser bei 20°C ist es
nur teilweise, bei 80 bis 90°C vollstandig I6slich.

[0050] Karaya, auch Karaya-Gummi genannt, ist ein weilles bis braunliches Pulver, das in Wasser bis zum
60 bis 100fachen seines Volumens quillt und einen viskosen Schleim mit starker Klebkraft bildet. Die Viskositat
einer wassrigen Karaya-Suspension ist abhangig vom pH-Wert (maximal pH 7 bis 10) und fallt im starker sau-
ren wie auch alkalischen Medium stark ab.

[0051] Die physikalischen und chemischen Eigenschaften von Tarakern-Mehl entsprechen weitgehend jenen
von Guar-Mehl und Carubin. Tarakern-Mehl ist in kaltem Wasser nicht vollstandig I6slich; die Lésungen besit-
zen eine signifikant héhere Viskositét als gleich konzentrierte Lésungen von Guar-Mehl oder Carubin. Ahnlich
wie Carubin gibt Tarakern-Mehl Gele mit Xanthan, nur sind letztere schwacher und die Schmelzpunkte der
Gele liegen tiefer. Auch bei Agar und Carrageen zeigt Tarakern-Mehl synergistische Gelverstarkungen.

[0052] Gellan-Gele sind Uber einen weiten Temperatur- und pH-Bereich stabil und ihre Festigkeit ist durch
Veranderung der Salzkonzentration variierbar. Auch die Substituenten beeinflussen die Gelierfahigkeit: Nati-
ves Gellan, welches mit Acetat verestert ist, bildet weiche Gele, wahrend die Gele des unsubstituierten Gellans
fest sind. Gellan bildet nach Erhitzen und Abkiihlen thermoreversible Gele, wobei die Anwesenheit von ein-
und zweiwertiger Kationen notwendig ist.

[0053] Xanthan ist ein mikrobielles, anionisches Polysaccharid, das von Xanthomonas campestris unter ge-
eigneten Kulturbedingungen ausgeschieden wird. Xanthan nimmt in wassriger Losung relativ starre, regelma-
Rige, helikale Strukturen an. Es kdone Einfachhelices wie auch Doppelhelices vorliegen. Xanthan I6st sich gut
in heiRem und kaltem Wasser. Dabei bilden die Helices ein dreidimensionales Netzwerk, welches héhere Vis-
kositaten verursacht. Xanthane besitzen sehr geringe Temperaturabhangigkeit und ist tGber einen weiten
pH-Bereich von 1 bis 11 stabil.
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[0054] Als wichtigste Vertreter der bevorzugten organischen abgewandelten Naturstoffe seien Hydroxyethyl-
cellulose, Carboxymethylcellulose, Hydroxypropylmethylcellulose, Hydroxypropylcellulose, Ethylhydroxyethyl-
cellulose oder andere Cellulosether genannt. lhre verdickende Wirkung in Wasser wird durch Hydratation, in-
termolekulare und intramolekulare Wasserstoff-Brickenbindung und durch Verknauelung der Molekulketten
erreicht.

[0055] Bevorzugte organische vollsynthetische Verdickungsmittel kbnnen Polyvinylalkohole, Polyacrylsauren
und Polymethacrylsduren sowie deren Salze, Polyacrylamide, Polyvinylpyrrolidon, Polyetherglycole, Sty-
rol-Maleinsaureanhydrid-Copolymerisate sowie deren Salze sein. Zu den Polyacrylsauren und Polymethacryl-
sauren sowie deren Salze zahlen auch die Copolymere und Terpolymere von Acrylsaure und Methacrylsaure.
Diese Verdickungsmittel werden als wassrige Lésung oder saure Emulsion angeboten und gehen erst beim
Neutralisieren in hochviskose Lésungen uber.

[0056] Bevorzugt sind auch organische assoziative Verdickungsmittel. Sie unterscheiden sich von den oben
erwahnten organischen abgewandelten Naturstoffen und den organischen vollsynthetischen Verdickungsmit-
teln dadurch, dass sie neben wasserléslich-machenden hydrophilen Gruppen auch hydrophobe End- oder Sei-
ten-Gruppen im Molekul enthalten. Dadurch bekommen assoziative Verdickungsmittel Tensid-Charakter und
sind zur Bildung von Micellen fahig. Als assoziative Verdickungsmittel seien beispielhaft genannt: hydrophob
modifizierte Polyacrylate, die in einem anionischen Acrylat-Verdickermolekiil eingebaute nichtionogene hydro-
phile und hydrophobe Gruppen enthalten, hydrophob modifizierte Celluloseether, die in ein Celluloseether-Mo-
lekl eingebaute langkettige Alkylepoxide oder Alkylhalogenide enthalten, hydrophob modifizierte Polyacryla-
mide, hydrophob modifizierte Polyether oder assoziative Polyurethan-Verdicker, die aus tber Urethan-Grup-
pen verknlpften hydrophilen, relativ hochmolekularen Polyether-Segmenten bestehen und mit mindestens
zwei endstandigen hydrophoben Molekiilgruppen verkappt sind. Die assoziativen Verdickungsmittel kdnnen
vorteilhaft besonders dann eingesetzt werden, wenn hydrophobe und nicht mit Wasser mischbare Flissigkei-
tenin der erfindungsgemafien Pigmentzubereitung vorhanden sind. Beispiele fiir bevorzugte niedermolekulare
organische Produkte, die als Verdickungsmittel wirken konnen, sind Metallseifen, gehartetes Ricinusol, modi-
fizierte Fettderivate oder Polyamide. Bevorzugte Metallseifen sind Metallseifen, die von organischen Carbon-
sauren mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen und bevorzugt mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen abgeleitet sind, wie
Zinkstearat, Magnesiumstearat, Lithiumstearat, Zinklaurat oder Magnesiummyristat.

[0057] Als Verdickungsmittel werde vorzugsweise anorganische Verdickungsmittel eingesetzt. Bevorzugte
anorganische Verdickungsmittel kdnnen beispielsweise Kieselsauren oder Polykieselsauren sein. Fur wassri-
ge oder hydrophile Systeme sind auch Schichtsilikate geeignet, die in Wasser bei Anwesenheit ausreichender
Scherkrafte und im geeigneten pH-Bereich zum Aufbau pastdser oder gelartiger Strukturen fiihren. Die wich-
tigste Untergruppe der Schichtsilikate sind die Smektite mit den Untergruppen Montmorillonit und Hectorit.
Durch die Behandlung mit quarternaren Ammonium-Verbindungen entstehen aus hydrophilen Smektiten hy-
drophobe Organoschichtsilikate, die dann fiir organophile Systeme geeignet sind. Organoschichtsilikate kdn-
nen vorteilhaft besonders dann eingesetzt werden, wenn hydrophobe und nicht mit Wasser mischbare Flis-
sigkeiten in der erfindungsgemafien Pigmentzubereitung vorhanden sind.

[0058] Vorzugsweise werden mehrere Verdickungsmittel eingesetzt, die in Kombination miteinander einen sy-
nergistischen Effekt besitzen und ihre verdickende Wirkung verstarken. Als Beispiele fir Verdickungsmittel,
welche in Kombinantion miteinander einen synergistischen Effekt besitzen, seien an dieser Stelle nur die Kom-
binationen von Xanthan mit Dextrin und vor allem mit Galaktomannanen, wie beispielsweise Carubin, Gu-
ar-Mehl und Tarakern-Mehl, genannt. Mit Carubin bildet Xanthan beispielsweise starke, gummiartige und ther-
moreversible Gele. Es wird angenommen, dass beim Xanthan &hnlich wie bei Carrageen und Agar eine Dop-
pelhelixstruktur ausgebildet wird, welche fir die ausgepragte Plastizitat und FlieRgrenze verantwortlich ist. Mit
Hilfe der glatten Segmente von Galaktomannan-Molekiilen werden die Doppelhelices zu einem dreidimensio-
nalen Netz verbunden. Besonders interessant ist der synergistische Effekt zwischen Kappa-Carrageen und
Carubin. Ersetzt man einen Teil des Carrageens durch Carubin, das selbst nicht geliert, dann wird das Gel star-
ker und seine Eigenschaften besser: Es wird elastischer und neigt viel weniger zur Tribung und Synéarese.
Auch Agar zeigt einen Synergismus mit Carubin.

[0059] Es ist moglich die Festigkeit der Pigmentzubereitung mit ihrer pastdosen oder gelformigen Konsistenz
durch Zugabe einer oder mehrerer Verbindungen zu erhéhen. Vorzugsweise wird mindestens ein Verdickungs-
mittel in Kombination mit einer oder mehrerer Verbindungen, welche gemeinsam die Festigkeit erhéhen, in ei-
ner Gesamtmenge von 0,001 bis 10 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die
Pigmentzubereitung eingesetzt. So ist bekannt, dass zahlreiche Polyhydroxyverbindungen wie Polyvinylalko-
hole oder Polysaccharide wie zum Beispiel Carubin in Kombination mit geringen Mengen Borax oder Borsten
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zu einer starken Viskositatserhhung neigen und schliellich Gelieren. Dieser Effekt tritt nicht nur in Wasser,
sondern beispielsweise auch in Formamid auf. Bei den Pektinen wird zwischen hochveresterten Pektinen mit
einem Veresterungsgrad von iber 50% und niedrigveresterten Pektinen mit einem Veresterungsgrad von unter
50% unterschieden. Bei den hochveresterten Pektinen kommt es in Teilberechen der Pektin-Kette durch Was-
serstoff-Brickenbindung zu Assoziationen, wodurch sich ein dreidimensionales Netzwerk ausbildet. Die Unre-
gelmaRigkeiten im Molekul bewirken nur kurze Haftstellen. Zu deren Stabilisierung muss die Aktivitat des Was-
sers herabgesetzt werden und die Dissoziation vermindert werden. Beides gelingt durch Zusatz von Zucker
(zum Beispiel Saccharose) und Saure (zum Beispiel Fruchsauren wie Citronensaure oder Apfelsaure). Je ho-
her der Veresterungsgrad ist, desto schneller neigt das Pektin zur Gelbildung. Niedrigveresterte Pektine mit
einem Veresterungsgrad von mindestens 20% bendétigen zur Gelbildung Calcium-lonen, welche mit den Car-
boxy- und Hydroxy-Gruppen der durch axial-axial Bindungen verkniipfter Galacturonsaure-Bausteine Ketten-
assoziate bilden. Die Calcium-lonen mussen im Unterschuss bleiben und dirfen nur langsam mit dem Pek-
tin-Molekdl reagieren. Letzteres wird durch Verwendung von unléslichen Calciumsalzen wie Citrat oder Phos-
phat erreicht. Amidierte Pektine nehmen eine Mittelstellung ein. Sie bendtigen Calcium-lonen zur Gelbildung,
neigen aber nicht zur Koagulation bei Calcium-Uberschuss. Auch beim Algin spielen Kationen bei der Gelbil-
dung eine grof3e Rolle. Schon kleine Mengen an Calcium-lonen kénnen die Viskositat durch Komplexbildung
stark erhdhen. Dabei ist die Empfindlichkeit gegenuber Calcium-lonen wesentlich héher wie beim Pektin, ver-
mutlich aufgrund des héheren Polymerisationsgrades. Die Haftstellen sind starker als beim Pektin. Im Gegen-
satz zum Pektin sind Calcium-Alginat-Gele auch in Abwesenheit von Zucker nicht hitzereversibel. Beim Car-
rageen wird die Festigkeit des Gels durch eine Doppelhelix-Struktur bewirkt. Dabei hat die Anwesenheit von
Kationen einen ganz wesentlichen Einfluss auf die Festigkeit des Gels. Ein Kappareiches Carrageen-Praparat
mit 0,2% Kalium-Salz vermischt ergibt bereits in Konzentrationen von 0,5% ein festes Gel aus Wasser mit ei-
nem Gelierpunkt von ca. 40°C und einem Schmelzpunkt von ca. 55°C. Die Festigkeit des Wassergels steigt
mit der Konzentration an Kalium-lonen stark an. Ein Zusatz von Zucker erhoht ebenfalls die Gelfestigkeit. Die-
se Zusatze erhdhen sowohl die Geliertemperatur als auch die Schmelztemperatur der Gele; in jedem Fall bleibt
die Hysterese, das heil3t der Unterscheid zwischen der Erweichungs- und der Geliertemperatur des Gels, aber
gering und liegt zwischen 10 und 15°C.

[0060] Als Verdickungsmittel werden vorzugsweise Algenextrakte wie Agar-Agar, Carrageene in der lota-,
Kappa- oder Lambda-Form, Alginate wie Natriumalginat oder Calciumalginat, Exsudate von Mirkoorganismen
oder Pflanzen wie Xanthan und seine Derivate, Gellan, Gummi arabicum, Tragant, Karaya-Gummi oder Ghat-
ti-Gummi, Endosperme der Samen von Friichten oder Pflanzen wie Guar-Mehl, Carubin oder Tarakern-Mehl,
Fruchtextrakte wie Pektine, Verdickungsmittel tierischen Ursprungs wie Proteinderivate und Gelatine von Rin-
dern, Schweinen, Fischen sowie Caseinate, oder Gemische dieser Verbindungen eingesetzt.

[0061] Als Verbindung beziehungsweise Verbindungen, welche in Kombination mit mindestens einem Verdi-
ckungsmittel gemeinsam die Festigkeit erhéhen, wird beziehungsweise werden vorzugsweise Carbonate, Hy-
drogencarbonate, Sulfate, Glycerinphosphate, Borste, Chloride, Nitrate, Phosphate, Acetate, Hydroxide der
einwertigen, zweiwertigen oder dreiwertigen Metallsalze sowie die Salze von a-Hydroxysauren (Citraten, Tar-
traten, Lactaten und Malaten) oder von Fruchtsduren oder auch den Salzen von Aminosauren (Asparatat Ar-
ginat, Glykocholat und Fumarat) und bevorzugt Salze der Alkali- und Erdalkalimetalle, vor allem Natrium-, Ka-
lium-, Magnesium-, Calcium- oder Strontiumsalze, bevorzugt Natriumnitrat, Kaliumnitrat, Magnesiumnitrat,
Calciumnitrat, Strontiumnitrat, Natriumboraten, Kaliumboraten, Calciumboraten, Magnesiumboraten, Natrium-
chlorid, Kaliumchlorid, Magnesiumchlorid, Calciumchlorid, Strontiumchlorid, Natriumsulfat, Kaliumsulfat, Mag-
nesiumsulfat, Calciumsulfat, Calciumphosphat, Magnesiumacetat, Calciumacetat oder aus Gemischen dieser
Salze eingesetzt. Die Menge der Verbindung beziehungsweise der Verbindungen liegt beziehungsweise liegen
vorzugsweise im Bereich von 0,001 bis 3 Gew.-% und bevorzugt im Bereich von 0,1 bis 1,5 Gew.-% bezogen
auf das Gesamtgewicht der Pigmentzubereitung.

[0062] Nicht nur Salze konnen in Kombination mit einem Verdickungsmittel, die Festigkeit erhdhen. Der glei-
che Effekt ist auch von Molekilverbindungen bekannt: Daher werden vorzugsweise auch Molekilverbindun-
gen eingesetzt, die in Kombination mit einem Verdickungsmittel, die Festigkeit erh6hen. Wie bereits erwahnt
kénnen hochveresterte Pektine durch Wasserstoff-Briickenbindung ein dreidimensionales Netzwerk ausbil-
den. Die UnregelmaRigkeiten im Molekil bewirken aber nur kurze Haftstellen. Durch den Zusatz von Zucker
(zum Beispiel Saccharose) kann eine zusatzliche Stabilisierung erreicht werden. Auch bei Gelen aus Carrage-
en kann durch Zusatz von Zucker die Gelfestigkeit erhéht werden. Agarose-Gele erhalten ihre Stabilitat eben-
falls allein durch Wasserstoff-Briickenbindungen. Eine zusétzliche Stabilisierung wird zum Beispiel durch Ver-
netzung mit 2,3-Dibrom-1-propanol erreicht.

[0063] Als Verbindungen, die in Kombination mit einem Verdickungsmittel, die Festigkeit erhéhen, kdnnen ne-
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ben Salzen und Molekilverbindungen auch Komplexverbindungen von Metallen eingesetzt werden. Vorzugs-
weise werden Komplexe von Elementen der IV. bis VI. Nebengruppe des Periodensystems, insbesondere von
Titan, Vanadium und Chrom, eingesetzt.

[0064] Die Menge der Verbindung beziehungsweise der Verbindungen, welche in Kombination mit einem Ver-
dickungsmittel, die Festigkeit erhéhen, liegt vorzugsweise im Bereich von 0,001 bis 3 Gew.-%, bevorzugt im
Bereich von 0,1 bis 1,5 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Pigmentzubereitung.

[0065] Als Verdickungsmittel werden vorzugsweise vollhydrolysierte Polyvinylalkohole sowie deren Derivate
oder andere Polyhydroxyverbindungen in Kombination mit Borverbindungen, bevorzugt ortho-Borsaure, tet-
ra-Borsaure, meta-Borsaure oder deren Salze, oder in Kombination mit Salzen oder Komplexen von Elemen-
ten der IV. bis VI. Nebengruppe des Periodensystems, bevorzugt von Titan, Vanadium und Chrom, wie Ti-
tan-(ll)-Salze oder Titan-(1V)-Triethanolamin, gegebenenfalls unter neutraler oder schwach alkalischer Einstel-
lung des pH-Wertes, eingesetzt. AulRer den verschiedenen Borsauren oder deren Salzen sowie Borsaurean-
hydrid oder Borfluorwasserstoffsaure werden auch organische Borverbindungen wie Borsaureester oder Kom-
plexe von Bortrifluorid beispielsweise mit Dimethylether, Propanol oder Essigsdure bevorzugt.

[0066] Die regelmaRig angeordneten Hydroxylgruppen der Polyvinylalkoholketten sind in der Lage, mit be-
stimmten Substanzen chemisch mehr oder weniger stabile Komplexverbindungen bzw. Assoziate zu bilden,
die in Abhangigkeit von der Konzentration der Beimischung Viskositatserh6hung bis Gelierung der Polyvinyl-
alkohollésung ergeben. Das klassische Beispiel fur die Komplexbildung mit Polyvinylalkohol ist seine Reaktion
mit Borsaure einerseits und Salzen der Borsaure andererseits. Die Reaktion mit Borsaure ergibt einen Mono-
diolkomplex. Die Viskositat von Losungen dieser Monodiolkomplexe hangt vor allem von der Kettenlange und
vom Hydrolysegrad des Polyvinylalkohols ab. Anders verhalt sich eine Polyvinylalkohollésung bei Einwirkung
von Borsauresalzen beziehungsweise eine borsaurehaltige Losung bei pH-Verschiebung ins Alkalische. Der
Polyvinylalkohol-Borsaure-Monodiolkomplex bildet dabei als Polyelektrolyt den Polyvinylalkohol-Borsaure-Di-
diol-Komplex, in welchem zwei Polyvinylalkoholketten tiber Borsaure miteinander verknipft sind. Fir diesen
Fall sind aber auch Strukturen mit ionischer Bindung denkbar. Aufier ortho-Borsaure, tetra-Borsaure, me-
ta-Borsaure oder deren Salzen oder Borsdureanhydrid oder Borfluorwasserstoffsaure konnen auch organische
Borverbindungen wie Borsaureester oder Komplexe von Bortrifluorid beispielsweise mit Dimethylether, Propa-
nol oder Essigsaure eingesetzt werden.

[0067] Die Viskositat von Polyvinylalkohollésungen kann aufer mit Borsaure und ihren Salzen auch mit kom-
plexbildenden Verbindungen der Elemente der IV. bis VI. Nebengruppe des Periodensystems angehoben wer-
den. Diese Viskositatserhohung flihrt unter Umstanden bis zur Gelierung der Losung. Der sich bildende Kom-
plex kann in vielen Fallen thermisch fixiert werden. Der Titan-1V-Triethanolamin-Komplex zum Beispiel liefert
mit Polyvinylalkohollésung hochviskose bis gelierende Titan-IV-Komplexe. Die durch diesen Komplex hervor-
gerufene Viskositatserhdhung ist weitgehend pH-Wert-unabhéngig. Ahnlich reagiert auch Titansulfat mit Poly-
vinylalkohollésung unter Bildung eines Titan-1V-Polyvinylalkohol-Komplexes. Titan-lll-, Vanadium- und Chrom-
verbindungen bewirken schon in geringen Konzentrationen eine Gelierung der Polyvinylalkohollésung. Orga-
nische Verbindungen kdnnen ebenfalls zur Anhebung der Viskositat von Polyvinylalkoholldsungen filihren.
Auch die Acetalisierung von Polyvinylalkohol, zum Beispiel mit Formaldehyd und Saure (als Katalysator), ist in
diese Betrachtung mit einzubeziehen. Geringe Mengen fiihren zur Eindickung der Polyvinylalkohollésung bis
hin zur Gelierung. Abstoppen der Acetalisierungsreaktion mit Lauge fixiert die erreichte Konsistenz der Mi-
schung. Auch durch die Acetalisierung von Polyvinylalkohol mit bifunktionellen Aldehyden wie Glyoxal oder
Glutaraldehyd kénnen unter sauerer Katalyse Gele hergestellt werden. Mehrwertige Phenole und verwandte
Verbindungen wie Resorcin, Brenzkatechin, Phloroglucin, Gallussaure, Salicylanilid und 2,4-Dihydroxybenzo-
esaure konnen mit Polyvinylalkoholen relativ lockere Komplexe (Assoziate) bilden. Diese Assoziate sind ther-
misch reversibel, das heilt man ist in der Lage, Gele herzustellen, die bei erhéhter Temperatur fliissig werden
und sich beim Abkulhlen wieder verfestigen.

[0068] Uberraschenderweise tritt Viskositatserhéhung bis Gelierung der Polyvinylalkoholldsung mit den oben
genannten Substanzen auch dann ein, wenn ein oder mehrere anorganische und/oder organische Pigmente
in der Polyvinylalkohollésung dispergiert sind. Polyvinylalkohole oder deren Derivate sind in ganz vorzuglicher
Weise zu Herstellung der erfindungsgemalfen Pigmentzubereitungen geeignet sind. Die pastdsen oder gelfor-
migen Pigmentzubereitungen, die ausgehend von Wasser unter Zusatz von teil- oder vollhydrolysierten Poly-
vinylalkoholen in Kombination mit ortho-Borsaure, tetra-Borsaure, meta-Borsaure oder deren Salzen herge-
stellt werden, zeichnen sich durch einige ganz hervorragende anwendungstechnische Eigenschaften aus: Die
Konsistenz der Pigmentzubereitungen kann durch die Kettenlange, die Konzentration und den Hydrolysegrad
(Verseifungsgrad) des Polyvinylalkohols sowie Uiber die Menge der zugesetzten Borsaure oder ihrer Salze oder
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der zugesetzten komplexbildenden Verbindungen der Elemente der IV. bis VI. Nebengruppe des Periodensys-
tems Uber einen sehr weiten Bereich variiert werden. Es kann sowohl eine Pigmentzubereitung mit einer sehr
weichen, pastdsen und fadenziehenden Konsistenz hergestellt werden, wie auch eine Pigmentzubereitung mit
einer recht harten und gummielastischen Konsistenz. Bevorzugt werden auf3er teil- oder vollhydrolysierten Po-
lyvinylalkoholen, auch andere Polyhydroxyverbindungen in Kombination mit ortho-Borsaure, tetra-Borsaure,
meta-Borsaure oder deren Salzen eingesetzt. Dazu zahlen beispielsweise Polysaccharide auf Basis von Man-
nane, Galactomannan, wie beispielsweise Carubin, Polymannuronsaure, Polygalacturonsaure, Rhamnose,
Galactose, Galacturonsaure, Arabinose, Xylose, Glucuronsaure, Mannose, Glukose oder Galactan. Dabei ist
es unerheblich, ob diese Polysaccharide als lineares, verzeigtes oder stark verzweigtes Makromolekiil vorlie-
gen. Die genannten Polyhydroxyverbindungen kommen in der Natur vor, beispielsweise in den Samen von Ce-
ratonia siliqua (Carubin), Medicago sativa, Gleditsia triacanthus, Trigonella foenum graecum, Cyamopsis te-
tragonolobus (Guar-Mehl) oder Lupinus albus. Sie kommen in der Natur auch als Schleime vor, beispielsweise
als Schleim aus der Rinde von Ulmus fulva oder als Schleim aus Linum usitatissimum oder aus Tamarindus
indica. Sie kénnen in der Natur auch als Gummi vorkommen, beispielsweise als Kirschgummi (Prunus avium)
oder Gummi arabicum.

[0069] Viele Verdickungsmittel oder Gelbildner wirken nicht nur in Wasser, sonder auch in anderen polaren
Lésungsmitteln. Beispielsweise I6sen sich hoch- und niedrigveresterte Pektine sowie die Alkalisalze der Pek-
tinsaure nicht nur in Wasser, sondern auch in Dimethylformamid, Dimethylsulfoxid und warmer Glycerin. Poly-
saccharide, die in wassriger Losung mit Borax gelieren, zeigen diese Erscheinung auch in Formamid. Auch
Gelatine 16st sich in Ethylenglycol, Gylcerin und Formamid.

[0070] Die erfindungsgemalie Pigmentzubereitung kann gegebenenfalls noch weitere Hilfsmittel enthalten.
Als Hilfsmittel werden vorzugsweise Salze aus der Gruppe der Phosphate, Phosphonate, Carbonate, Sulfate,
Sulfonate, Silikate, Aluminate, Borate, Titanate, Formiate, Oxalate, Citrate, Tartrate, Stearate, Acetate, Poly-
saccharide wie beispielsweise Cellulosen, Cellulosederivate, wie Celluloseether oder Celluloseester, Phos-
phonocarbonsauren, modifizierte Silane, Silikonéle, Ole aus biologischem Anbau (bevorzugt Rapsél, Sojaboh-
nendl, Maiskeimdl, Olivendl, Kokosol, Sonnenblumendl), raffinierte Erddle auf paraffinischer und/oder naph-
thenischer Basis, synthetisch hergestellte Ole, Alkylphenole, Glykole, Polyether, Polyglykole, Polyglykolderiva-
te, Ethylenoxid-Propylenoxid-Copolymere, Eiweil}fettsdurekondensationsprodukte, Alkylbenzolsulfonate, Al-
kylnaphthalinsulfonate, Ligninsulfonate, sulfatierte Polyglykolether, Melaminformaldehydkondensate, Naph-
thalinformaldehydkondensate, Gluconsaure, Polyacrylate, Polycarboxylatether, Polyhydroxyverbindungen,
Polyhydroxyaminoverbindungen oder Lésungen oder Mischungen oder Suspensionen oder Emulsionen davon
eingesetzt.

[0071] Als Hilfsmittel werden vorzugsweise Netzmittel und/oder Dispergieradditive und/oder Emulgatoren
und/oder Konservierungsstoffe und/oder Entschaumer und/oder Retentionsmittel und/oder Absetzverhinderer
und/oder Duftstoffe eingesetzt.

[0072] Als Netzmittel sind vorzugsweise Alkylbenzolsulfonate, Fettalkoholsulfate, Fettalkoholethersulfate,
Fettalkoholethoxylat, Alkylphenolethoxylat, verzweigte und/oder unverzweigte Alkan- oder Olefinsulfonate,
verzweigte und/oder unverzweigte Alkan- oder Olefinsulfate und Sulfosuccinate geeignet.

[0073] Als Dispergieradditive werden vorzugsweise Liginsulfonate, Melaminsulfonate, Naphthalinsulfonate,
Seifen, Metallseifen, Polyvinylalkohole, Polyvinylsulfate, Polyacrylamide, Polyacrylate, Polycarboxylatether,
mittel- und langkettige Alkansulfate oder -sulfonate oder -sulfosuccinate sowie mittel- und langkettige Alkan-
phosphate oder -phosphonate eingesetzt.

[0074] Als Emulgatoren kommen vorzugsweise Emulgatoren mit HLB-Werten von 7 bis 40, bevorzugt von 8
bis 18, fiir den Einsatz in Baustoffen mit wassrigen Systemen wie zum Beispiel Beton in Frage, enthaltend Al-
kyl- oder Acryl-Reste und hydrophile Zwischen- und Endgruppen wie zum Beispiel Amide, Amine, Ether, Hy-
droxyl, Carboxylat, Sulfat, Sulfonat, Phosphat, Phosphonat, Amin-Salz, Polyether, Polyamid, Polyphosphat.
Die Substanzen kénnen entsprechend ihrem HLB-Wert einzeln oder in Kombination eingesetzt werden.

[0075] Als Konservierungsstoffe seien beispielhaft Formaldehyd-abspaltende Verbindungen, phenolische
Verbindungen oder Isothiazolinon-Zubereitungen genannt. Der Zusatz derartiger Konservierungsstoffe ist oft
ratsam, da viele organische Verdickungsmittel empfindlich gegen mikrobiellen Angriff sind und durch Zusatz
von Konservierungsstoffen stabilisiert werden kénnen.

[0076] Des weiteren kommen vorzugsweise auch Entschdumer zum Einsatz. Unter Entschaumern werden

13/33



DE 10 2007 023 913 A1 2008.11.27

Substanzen verstanden, die eine Bildung von Schaum verhindern sollen. Sie wirken, indem sie an der Grenz-
flache der pastdsen oder gelformigen Pigmentzubereitung zu Luft einen geschlossenen Film bilden und es da-
durch dem zu entgasenden/-schaumenden Medium ermoglichen, in sehr kurzer Zeit unter Zerstérung der Gas-
blaschen eine kleinere Oberflache auszubilden und damit einen energiedrmeren Zustand auszubilden. Ent-
schaumer leiten sich oft von natiirlichen Fetten und Olen ab oder es handelt sich um Petroleum-Derivate, mo-
difizierte Silikondle oder modifizierte Polyether.

[0077] Als Duftstoffe werden alle Substanzen bezeichnet, die einen mehr oder weniger starken Geruch auf-
weisen und den Geruchssinn des Menschen anregen. Vorzugsweise werden Duftstoffe eingesetzt werden, die
den Geruchssinn des Menschen in angenehmer oder stimulierender Weise anregen. Die bevorzugten Duftstof-
fe kbnnen naturlichen, halbsynthetischen oder vollsynthetischen Ursprungs sein, wobei die naturlich vorkom-
menden Duftstoffe pflanzlicher oder tierischer Herkunft sein kénnen. Die Duftstoffe kdnnen einzeln oder in
Kombination miteinander eingesetzt werden.

[0078] Die Hilfsmittel werden vorzugsweise in einer Gesamtmenge von 0,001 bis 10 Gew.-%, bevorzugt von
0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Pigmentzubereitung eingesetzt.

[0079] Die erfindungsgemale Pigmentzubereitung neigt vorzugsweise Uber einen Zeitraum von mindestens
zwei Monaten, bevorzugt von mindestens sechs Monaten, nicht zur Entmischung der Phasen. Das heil’t, dass
sich die flissige Phase wahrend dieser Zeit aus der pastosen oder gelférmigen Pigmentzubereitung nicht ab-
sondert. Bei einem Gel wird diese Erscheinung Synarese genannt. Bei der Synarese tritt die flissige Phase
aus einem Gel aus, ohne dass dessen Struktur zusammenbricht. Dies wird auch als Ausschwitzen bezeichnet.
Die erfindungsgemalen pastosen oder gelformigen Pigmentzubereitungen bleiben also Gber einen Zeitraum
von vorzugsweise mindestens zwei Monaten, besonders bevorzugt von mindestens sechs Monaten, unveran-
dert. Das Verfahren zur Uberpriifung, ob eine hergestellte pastése oder gelférmige Pigmentzubereitung zur
Entmischung der Phasen neigt, indem sie die flissige Phase absondert, ist unter Punkt 1.4 im Kapitel Gber die
.Beschreibung der verwendeten Mess- und Prifmethoden” erlautert.

[0080] Die erfindungsgemalfe Pigmentzubereitung zeigt keine Farbewirkung auf trockene und glatte Oberfla-
chen, wie beispielsweise Metall, Glas, Keramik oder Kunststoffe. Wie in Punkt I.3 im Kapitel tber die ,Beschrei-
bung der verwendeten Mess- und Prifmethoden"” erlautert, betragt die durchschnittliche Massenzunahme des
Bolzens vorzugsweise maximal 0,07 g, bevorzugt maximal 0,04 g.

[0081] Die Pigmentzubereitung enthalt vorzugsweise zusatzlich noch mindestens einen Fillstoff in einer
Menge von maximal 40 Gew.-%, bevorzugt von maximal 10 Gew.-%, bezogen auf die Pigmentzubereitung. Un-
ter Fullstoffen sind farblose anorganische oder synthetische lamellare oder nicht lamellare Partikel zu verste-
hen, die die Pigmentzubereitung zusatzlich eindicken kénnen und ihr Harte, Geschmeidigkeit, Mattheit oder
Glanz verleihen sollen. Die Flllstoffe werden vorzugsweise unter Talk, Glimmer, Kieselsduren, Kaolin, Nylon-
pulvern, Poly(B-alanin)pulvern, Polyethylenpulvern, Teflon, Lauroyllysin, Bornitrid, Bismutoxidchlorid, Polytet-
rafluorethylenpulvern, Polymethylmethacrylatpulvern, Polyurethanpulvern, Polystyrolpulvern, Polyesterpul-
vern, synthetischen Mikrohohlkugeln, Mirkoschwammen, Mikrokugeln aus Silikonharz, den Oxiden von Zink
und Titan, den Oxiden von Zirconium und Cer, gefalltem Calciumcarbonat oder Kreide, Magnesiumcarbonat,
Magnesiumhydrogencarbonat, Hydroxylapatit, Mikrohohlkugeln aus Kieselsduren, Mikrokapseln aus Glas
oder aus Keramik, Metallseifen, die von organischen Carbonsauren mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen und bevor-
zugt mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen abgeleitet sind, wie Zinkstearat, Magnesiumstearat, Lithiumstearat, Zin-
klaurat, Magnesiummyristat, den Verbindungen SiO,/TiO,/SiO,, TiO,/CeO,/SiO, oder auch TiO,/ZnO/Talk so-
wie den Polyethylenterephthalat/Polymethacrylat-Polymeren in Form von Plattchen ausgewahit.

[0082] Die Erfindung betrifft auch ein Verfahren zur Herstellung einer Pigmentzubereitung, dadurch gekenn-
zeichnet, dass
— zu einer Dispersion von einem oder mehreren anorganischen und/oder organischen Pigmenten in einer
Flissigkeit, welche gegebenenfalls noch weitere Hilfsmittel und/oder Flillstoffe enthalt und
— vor, wahrend oder nach der Dispergierung mindestens ein Verdickungsmittel und/oder mindestens ein
Verdickungsmittels in Kombination mit einer oder mehrerer Verbindungen, welche gemeinsam die Festig-
keit erhdhen, zugesetzt wird und
— die pastose oder gelférmige Pigmentzubereitung ausreichend lange homogenisiert wird und
— gegebenenfalls abschlieRend noch weitere Hilfsmittel zugesetzt werden.

[0083] Unter einer Dispersion wird gemaf DIN EN 862: 1995-10 ein System (disperses System) aus mehre-
ren Phasen verstanden, von denen eine kontinuierlich (Dispersionmittel) — also im Sinne dieser Erfindung die
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Flussigkeit beziehungsweise die Flussigkeiten — und mindestens eine weitere fein verteilt ist (dispergiert Pha-
se, Dispergens) —also im Sinne dieser Erfindung das oder die anorganischen und/oder organischen Pigmente.
Da anorganische Pigmente in Flissigkeiten unldslich sind, ist der Begriff Suspension der Dispersion gleichzu-
setzen.

[0084] Der Zusatz mindestens eines Verdickungsmittels und/oder mindestens eines Verdickungsmittels in
Kombination mit einer oder mehrerer Verbindungen, welche gemeinsam die Festigkeit erhéhen, erfolgt vor-
zugsweise bei Raumtemperatur oder oberhalb von Raumtemperatur.

[0085] Organische oder anorganische Verdickungsmittel werden vorzugsweise zugesetzt.

[0086] Als organische Verdickungsmittel werden vorzugsweise teil- oder vollhydrolysierte Polyvinylalkohole
sowie deren Derivate oder andere Polyhydroxyverbindungen in Kombination mit Borverbindungen, bevorzugt
ortho-Borsaure, tetra-Borsaure, meta-Borsaure oder deren Salze, oder in Kombination mit Salzen oder Kom-
plexen von Elementen der IV. bis VI. Nebengruppe des Periodensystems, bevorzugt von Titan, Vanadium und
Chrom, wie Titan-(lll)-Salze oder Titan-(IV)-Triethanolamin, gegebenenfalls unter neutraler oder schwach al-
kalischer Einstellung des pH-Wertes eingesetzt.

[0087] Die Herstellung der erfindungsgemalfen Pigmentzubereitung kann entweder ausgehend vom trocke-
nen festen Pigment oder auch ausgehend von einer fliissigen Phase — einer Dispersion — erfolgen.

[0088] Im ersten Fall miissen zunachst eines oder mehrere anorganische und/oder organische Pigmente in
einer Flissigkeit dispergiert werden, um die Agglomerate, wie sie beispielsweise in Pigmentpulvern oder Gra-
nulaten vorliegen, zu zerteilen. Die Dispersion von einem oder mehreren anorganischen und/oder organischen
Pigmenten in einer Flissigkeit ist vorzugsweise eine erneute Dispersion von zuvor agglomerierten Partikeln.
Vorzugsweise wird als Flissigkeit Wasser oder eine mit Wasser mischbare Flissigkeit oder ein Gemisch aus
mindestens zwei mit Wasser mischbaren Flissigkeiten eingesetzt. Da der Einsatz von polaren Flissigkeiten
wie Wasser beispielsweise bei der Einfarbung von unpolaren Kunststoffen unvorteilhaft sein kann, kénnen
auch unpolare Flissigkeiten oder unpolare Flissigkeitsgemische, das heiflst Mischungen von mindestens zwei
unpolaren Flussigkeiten, eingesetzt werden. Vorzugsweise wird als Flussigkeit eine mit Wasser nicht-misch-
bare Flussigkeit oder ein Gemisch aus mindestens zwei mit Wasser nicht-mischbaren Flissigkeiten eingesetzt.

[0089] Die Verwendung von trockenen Pigmenten zur Herstellung der erfindungsgemafRen Pigmentzuberei-
tung ist dann besonders vorteilhaft, wenn die Pigmente tber einen trockenen Herstellungsprozess anfallen. So
werden beispielsweise Titandioxid-, Chromoxid- und Rutilmischphasenpigmente tiber Glihprozesse bei hohen
Temperaturen hergestellt. Auch die Herstellung von Eisenoxidrot-Pigmenten kann durch Entwasserung von Ei-
senoxidgelb oder durch Oxidation von Eisenoxidschwarz bei hohen Temperaturen erfolgen. Das Dispergieren
der festen Pigmente in einer flissigen Phase kann beispielsweise dadurch erfolgen, dass das Pigment zwi-
schen zwei Flachen gerieben wird oder die Pigmentagglomerate durch Prall- und Scherkrafte zerlegt werden,
die von schnell rotierenden Scheiben erzeugt werden. Auch die Kombination aus diesen beiden Arbeitsweisen
ist moglich. Dem Fachmann sind alle Dispergiergerate bekannt, die nach diesen Prinzipien arbeiten und fiir die
Dispergierung von festen Pigmenten in einer flissigen Phase geeignet sind. Es seien an dieser Stelle nur
Walzwerke, Kugelmiihlen, Rotor-Stator-Muhlen, Dissolver, Riihrwerksmiihlen und Kneter genannt. Die Riihr-
werkskugelmihlen kdnnen als Perlmihlen oder Sandmiihlen mit Kugeln oder Sand als Mahlk&rper, mit nur ei-
nem Mahltopf oder auch als so genannte Multikammer- oder Modularmiihlen mit mehreren, meist hintereinan-
der geschalteten Mahltépfen, betrieben werden. Kneter im Sinne dieser Erfindung sind alle Gerat zum Mischen
zahflissiger, plastischer oder fester Stoffe zu zahen, plastischen, teigigen, pastésen oder gelformigen Massen.
Die Knetwerkzeuge eines Kneters bewegen sich so gegeneinander oder gegen feststehende Flachen, dass
starkes Stauchen, Aufteilen und ein laminares Verschieben des Mahlgutes erfolgt. Die Kneter kénnen entwe-
der Schaufelkneter mit einem Doppelmulden-Knettrog mit z-formigen Knetschaufeln oder Planetenkneter, bei
denen der oder die Knetarme oder Knethaken planetenférmige Bewegungen ausfiihren oder Schneckenkneter
mit einfachen oder doppelten Schneckenwellen oder Walzenkneter sein. Auch Rihrwerke mit einem Misch-
und Knetaufsatz kdnnen verwendet werden. Es ist nicht erfindungswesentlich, ob die Dispergiergerate konti-
nuierlich oder diskontinuierlich arbeiten. Gegebenenfalls kann es auch vorteilhaft sein, die Dispergierung mit
Hilfe von Ultraschall vorzunehmen.

[0090] Fur den Fall dass von einer flissigen Phase ausgegangen werden soll, kann die Herstellung der Pigm-
entzubereitung ausgehend von einer bereits vorhandenen Pigmentdispersion, wie sie beispielsweise unmittel-
bar nach der eigentlichen Pigmentsynthese oder nach der Filtration und Waschung des Pigmentes wahrend
dessen Aufarbeitung und vor dessen Trocknung anféllt, erfolgen. Die Dispersion von einem oder mehreren an-
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organischen und/oder organischen Pigmenten in einer Flissigkeit ist vorzugsweise eine Dispersion, die aus
dem Pigmentherstellungsprozess stammt.

[0091] Die Herstellung zahlreicher anorganischer Pigmente erfolgt in wassriger Phase. Aus diesem Grunde
ist die Pigmentdispersion vorzugsweise eine wassrige Dispersion aus dem Pigmentherstellungsprozess. Bei
der Verwendung einer Pigmentdispersion aus dem Pigmentherstellungsprozess kann — abhangig davon, an
welcher Stelle des Pigmentherstellungprozesses die Pigmentdispersion abgegriffen wird — gegebenenfalls auf
das Dispergieren der Pigmentpartikel verzichtet werden, wenn sie bereits ausreichend gut dispergiert sind.
Trotzdem kann es vorteilhaft sein, die bereits oben erwahnten Dispergiergerate einzusetzen, falls eine best
mogliche Dispergierung gewunscht ist. Die Verwendung einer Pigmentdispersion aus dem Pigmentherstel-
lungsprozess ist besonders vorteilhaft, da auf eine energie- und kostenintensive Trocknung des Pigments ver-
zichtet werden kann.

[0092] Nachdem durch die Dispergierung eine ausreichend gute Verteilung des beziehungsweise der anor-
ganischen und/oder organischen Pigmente in der Flissigkeit gegeben ist, folgt das Verdicken beziehungswei-
se Gelieren, wodurch die Zahigkeit der Masse ansteigt. Vor, wahrend oder nach der Dispergierung von einem
oder mehreren anorganischen und/oder organischen Pigmenten in einer Flissigkeit, erfolgt vorzugsweise die
— gegebenenfalls portionsweise — Zugabe mindestens eines organischen oder anorganischen Verdickungsmit-
tels und/oder mindestens eines Verdickungsmittels in Kombination mit einer oder mehrerer Verbindungen, wel-
che gemeinsam die Festigkeit erhéhen, in einem Ruhrwerk, einem Mischer, einem Kneter oder einem Dissol-
ver. Im Stand der Technik ist eine Vielzahl von Rihrern und Rihrwerken beschrieben. Der Fachmann wird
ohne Zweifel den fur seinen Anwendungszweck idealen Ruhrer beziehungsweise das ideale Riuhrwerk ausfin-
dig machen kénnen, die dazu geeignet sind, pastose oder gelartige Massen durchzuriihren, um ein organi-
sches oder anorganisches Verdickungsmittel und/oder mindestens ein Verdickungsmittel in Kombination mit
einer oder mehrerer Verbindungen, welche gemeinsam die Festigkeit erhohen, ausreichend gut und homogen
in die sich eindickende Pigmentdispersion einzuriihren. Der Fachmann kennt auch eine Vielzahl von Mischern,
die dazu geeignet sind, pastose oder gelartige Massen durchzumischen, um ein organisches oder anorgani-
sches Verdickungsmittel mindestens ein Verdickungsmittel in Kombination mit einer oder mehrerer Verbindun-
gen, welche gemeinsam die Festigkeit erhdhen, ausreichend gut und homogen in die sich eindickende Pig-
mentdispersion einzumischen. Besonders bevorzugt sind Rihrwerke mit einem Misch- und Knetaufsatz oder
Kneter, die dazu geeignet sind, pastdse oder gelartige Massen durchzukneten, um ein organisches oder anor-
ganisches Verdickungsmittel und/oder mindestens ein Verdickungsmittel in Kombination mit einer oder meh-
rerer Verbindungen, welche gemeinsam die Festigkeit erhdhen, ausreichend gut und homogen in die sich ein-
dickende Pigmentdispersion einzukneten.

[0093] Vorzugsweise erfolgt nach der — gegebenenfalls portionsweisen — Zugabe mindestens eines organi-
schen oder anorganischen Verdickungsmittels und/oder mindestens eines Verdickungsmittels in Kombination
mit einer oder mehrerer Verbindungen, welche gemeinsam die Festigkeit erhdhen, noch das Homogenisieren
der pastdsen oder gelférmigen Pigmentzubereitung in einem Rihrwerk, einem Mischer, einem Kneter oder ei-
nem Walzwerk gegebenenfalls auch unter vermindertem Druck. Durch das Arbeiten unter vermindertem Druck
kann der Einschluss von Luftblasen vermieden werden. Grundsatzlich stéren die moglicherweise eingeschlos-
senen Luftblasen nicht, wenn die erfindungsgemale Pigmentzubereitung zum Einfarben von kalk- und/oder
zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken oder Papier eingesetzt wird. Bei der Einfarbung von
Kunststoffen in Extrudern kénnen eingeschlossene Luftblasen dagegen stérend wirken. Fir diesen Anwen-
dungsfall ist es besonders vorteilhaft, die Luftblasen vorher zu entfernen. Wenn die erfindungsgemalfe Pigm-
entzubereitung von pastoser Konstistenz ist, steigen die eingeschlossenen Luftblasen im Laufe einiger Stun-
den oder Tage nach der Herstellung oftmals ohnehin an die Oberflache. Die Pigmentzubereitung entgast sich
also von selbst.

[0094] Der Zusatz von Hilfsmitteln oder Fllstoffen kann grundséatzlich zu jedem Zeitpunkt des Herstellungs-
prozesses erfolgen. Vorzugsweise werden sie zu Beginn des Herstellungsprozesses, das heilt vor oder wah-
rend der Dispergierung der anorganischen und/oder organischen Pigmente in der fliissigen Phase zugesetzt.
Vorzugsweise kdnnen sie auch am Ende des Herstellungsprozesses zugesetzt werden, indem sie dann noch
in die pasttse oder gelformige Pigmentzubereitung eingearbeitet werden.

[0095] Die Erfindung umfasst auch ein Verfahren zum Einfarben von kalk- und/oder zementgebundenen Bau-
stoffen, Asphalt, Farben, Lacken, Papier oder Kunststoffen, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass die er-
findungsgemaRe Pigmentzubereitung wird mit kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Far-
ben, Lacken, Papier oder Kunststoffen vermischt wird.
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[0096] Vorzugsweise wird die Pigmentzubereitung vor oder wahrend der Zugabe zu den kalk- und/oder ze-
mentgebundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken, Papier oder Kunststoffen beziehungsweise wahrend
des Mischvorganges mit den kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken, Papier
oder Kunststoffen verflissigt, wobei die Verflissigung durch

— Ldésen in einer oder mehreren Flissigkeiten und/oder

— Zugabe einer Saure oder Lauge durch Anderung des pH-Wertes und/oder

— Chemische Reaktion, bevorzugt von Redox-Reaktionen, oder enzymatische Reaktion und/oder

— Zufuhr von Warme, mechanischer Energie und/oder Ultraschall

erfolgt.

[0097] Die Wiederverflissigung der erfindungsgemaflen Pigmentzubereitungen ist also auf verschiedene Ar-
ten maoglich. Die pastésen oder gelformigen Pigmentzubereitungen, die ausgehend von Wasser unter Zusatz
von teil- oder vollhydrolysierten Polyvinylalkoholen in Kombination mit ortho-Borsaure, tetra-Borsaure, me-
ta-Borsaure oder deren Salze hergestellt werden, zeigen eine ganz hervorragende Wiederverflissigung beim
Einrihren in Wasser. Bei fachmannischer Ausfiihrung I6sen sie sich beim Einriihren in Wasser innerhalb kurzer
Zeit, meist schon innerhalb von 60 s, vollstandig auf.

[0098] Die verdickende Wirkung beziehungsweise die Gelierungseigenschaften zahlireicher Verdickungsmit-
tel ist abhangig vom pH-Wert. Daher kénnen die erfindungsgemaflen Pigmentzubereitungen auch durch Zu-
satz von Saure oder Lauge, wodurch sich der pH-Wert verandert, wieder verflissigt werden. Hohe Saurekon-
zentrationen und Temperaturen vermogen beispielsweise Algin und Alginatester quantitativ zu decarboxylie-
ren.

[0099] Die Wiederverflissigung der erfindungsgemaflen Pigmentzubereitungen kann durch chemische Re-
aktion, bevorzugt von Redox-Reaktionen, oder enzymatische Reaktion erfolgen. Es ist bekannt, dass durch
Einwirkung von Perjodat 1,2-Glykole oxidativ gespalten werden kénnen. Bei vielen Polysacchariden findet die-
se Glykolspaltung anfangs unter Erhaltung der Makromolekiile statt. Durch Einwirkung von Kaliumperjodat
wird nun die fir die Komplexbildung mit Borsten erforderliche 1,2-cis-Diolgruppierung oxidativ aufgespalten.
Tatsachlich tritt wenige Minuten nach Zugabe von Kaliumperjodat zu einer Carubin-Lésung durch Zusatz von
Borax keine Gelierung mehr ein, obwohl die Viskositat durch oxidativen Abbau erst sehr wenig abgenommen
hat. Das Carubin ist also nicht mehr zur Gelbildung fahig. Ein bereits hergestelltes Carubin-Borax-Gel kann
durch Verreiben mit Kaliumperjodat ebenfalls wieder verflissigt werden. Der gleiche Wiederverflissigungs-Ef-
fekt tritt ein, wenn festes Natriumperjodat lediglich auf ein Carubin-Borax-Gel gestreut wird oder ein Caru-
bin-Borax-Gel mit einer Perjodat-Losung bespriiht wird. Sowohl Oxidationsmittel, welche direkt wirken wie Ha-
logene oder Perjodat, als auch Redox-Systeme wie Polyphenole, Ascorbinsaure oder Thiolverbindungen bau-
en Algin ab. Zur Herstellung niedrigviskoser Alginate wird Wasserstoffperoxid verwendet. Xanthan wird von
starken Oxidationsmitteln wie Hypochlorid oder Persulfat besonders bei hohen Temperaturen abgebaut. Auch
bakterielle Alginsauredepolymerasen sind beschrieben. Zahlreiche andere Verdickungsmittel — vor allem wenn
sie naturlichen Ursprungs sind — kdnnen mit Hilfe von Enzymen abgebaut werden, wodurch sie ihre Wirksam-
keit verlieren.

[0100] Wie bereits erwahnt, kdnnen zahlreiche Gele durch Zufuhr von Warme wieder verflissigt werden. Sie
sind thermoreversibel, das heif’t, man ist in der Lage, Gele herzustellen, die bei erhohter Temperatur flissig
werden und sich beim Abktlihlen wieder verfestigen. Die niedrigveresterten Pektine mit einem Veresterungs-
grad von mindestens 20%, die zur Gelbildung Calcium-lonen benétigen, sind als Calcium-Pektinat-Gele hitze-
reversibel. Gellan bildet nach Erhitzen und Abkiihlen ebenfalls thermoreversible Gele, wobei die Anwesenheit
ein- und zweiwertiger Kationen notwendig ist. Auch Xanthan bildet mit Carubin starke, gummiartige und ther-
moreversible Gele. Mehrwertige Phenole und verwandte Verbindungen wie Resorcin, Brenzkatechin, Phloro-
glucin, Gallussaure, Salicylanilid und 2,4-Dihydroxybenzoesaure konnen mit Polyvinylalkoholen relativ lockere
Komplexe (Assoziate) bilden. Diese Assoziate sind thermisch reversibel.

[0101] Anstelle von Warmezufuhr kann die Wiederverflissigung der erfindungsgemafen Pigmentzubreitun-
gen auch durch Zufuhr von mechanischer Energie, wie zum Beispiel Rihren erfolgen. Die Zufuhr von mecha-
nischer Energie kann dann besonders vorteilhaft sein, wenn, Thixotropie-Effekte bei der erfindungsgemalen
Pigmentzubereitungen ausgenitzt werden kénnen. In Einzelfallen kann die erfindungsgemale Pigmentzube-
reitung auch durch Einwirkung von Ultraschall wieder verflissigt werden.

[0102] Die Pigmentzubereitung wird vorzugsweise mit den kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen,
Asphalt, Farben, Lacken, Papier oder Kunststoffen in einer Menge von 0,01 bis 15 Gew.-%, bevorzugt von 0,1
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bis 10 Gew.-%, bezogen auf die gesamte Mischung, vermischt.

[0103] Die erfindungsgemale Pigmentzubereitung weist eine Reihe von Vorteilen auf. Bei der Herstellung der
Pigmentzubereitung wird von der Flissigphase ausgegangen, so dass energieaufwandige Trocknungsschritte
entfallen kénnen. Dies ist natirlich dann besonders vorteilhaft, wenn bereits die Pigmentherstellung selbst in
der Flussigphase erfolgt. Die erfindungsgemalfe Pigmentzubereitung ist nicht nur staubfrei sondern sie kann
auch sauber und problemlos gehandhabt werden. AuRerdem ist sie in den verschiedenen Anwendungsmedien
hervorragend dispergierbar. Aufgrund der pastésen oder gelférmigen Konsistenz zeigt die erfindungsgemalie
Pigmentzubereitung keine Sedimentation. Es kommt zu keiner Entmischung der Phasen und sie ist Giber einen
langen Zeitraum lagerstabil und kann jederzeit eingesetzt werden. Sie ist also stets gebrauchsfertig. Die erfin-
dungsgemalie Pigmentzubereitung zeigt dartiber hinaus keine Farbewirkung auf trockene und glatte Oberfla-
chen. Vermutlich sind die innerhalb einer solchen Pigmentzubereitung wirkenden zwischenmolekularen Krafte,
die fur die Ausbildung der Netzwerkstrukturen und/oder der Wasserstoff-Briickenbindungen in ihrem Inneren
verantwortlich sind, starker wie die Haftkrafte, die die Pigmentzubereitung zu glatten und trockenen Oberfla-
chen wie Metall, Glas, Keramik, Textilien oder Kunststoffen auszubilden vermag.

[0104] Die pastdsen Pigmentzubereitungen, die auf der Basis von teil- oder vollhydrolysierten Polyvinylalko-
holen sowie deren Derivate oder anderer Polyhydroxyverbindungen als Verdickungsmittel in Kombination mit
Borverbindungen wie ortho-Borsaure, tetra-Borsaure, meta-Borsaure oder deren Salze, oder in Kombination
mit Salzen oder Komplexen von Elementen der V. bis VI. Nebengruppe des Periodensystems, bevorzugt von
Titan, Vanadium und Chrom, wie Titan-(lll)-Salze oder Titan-(IV)-Triethanolamin, gegebenenfalls unter neutra-
ler oder schwach alkalischer Einstellung des pH-Wertes hergestellt werden, zeichnen sich durch weitere an-
wendungstechnische Vorteile aus. Bei Wahl der geeigneten Kettenlange, der Konzentration und des Versei-
fungsgrades des Polyvinylalkohols sowie der richtigen Menge der Borverbindung beziehungsweise des Kom-
plexbildners zeigen diese Pigmentzubereitungen nur eine geringe oder sogar gar keine Farbewirkung auf tro-
ckene und glatte Haut. Die Pigmentzubereitungen kénnen in die Hand genommen und durchgeknetet werden.
Auch unter Druck zeigen sie keine Farbewirkung auf die trockenen Handinnenflachen. Die extrem starken Haft-
krafte kbnnen auch durch eine andere Erscheinung demonstriert werden: Eine in kleine Stiicke zerrissene
Pigmentzubereitung, wachst nach kurzer Zeit wieder zu einer vollstandig homogenen Masse zusammen. Des
weiteren zeigen diese Pigmentzubereitungen eine ganz hervorragende Wiederverfliissigung beim Einriihren
in Wasser. Bei fachmannischer Ausflihrung I6sen sie sich beim Einriihren in Wasser innerhalb kurzer Zeit,
meist schon innerhalb von 60 s, vollstandig auf.

[0105] In einer bevorzugten Ausfliihrungsform ist die erfindungsgemafle Pigmentzubereitung gelférmig und
damit formbestandig, so dass bei einer Beschadigung des Gebindes kein Produktaustritt und somit keine Kon-
tamination der Umwelt oder der Mitarbeiter erfolgt.

[0106] Die erfindungsgemaflen pastosen oder gelférmigen Pigmentzubereitungen lassen sich problemlos in
Klein- und GroRgebinde abfiillen. Zu den Kleingebinden zahlen zum Beispiel Tuben, Spritzen, Kartuschen,
Schlauchbeutel, Siegelrandbeutel sowie samtliche anderen, dem Fachmann bekannten Verpackungen fir
pastose oder gelférmige Produkte, wie beispielsweise Spender oder ahnliches. Sie kdnnen aber auch in Grol3-
gebinde, wie Fasser, Sacke oder sogar Bulk Bags abgefillt werden.

[0107] Der Erfindungsgegenstand der vorliegenden Erfindung ergibt sich nicht nur aus dem Gegenstand der
einzelnen Patentanspriche, sondern auch aus der Kombination der einzelnen Patentanspriiche untereinan-
der. Gleiches gilt fur alle in der Beschreibung offenbarten Parameter und deren beliebige Kombinationen.

[0108] Anhand der nachfolgenden Beispiele wird die Erfindung naher erlautet, ohne dass dadurch eine Ein-
schrankung der Erfindung bewirkt werden soll.

I. Beschreibung der verwendeten Mess- und Priifmethoden
I.1 Baustoff-Farbtest

[0109] Die Prifung der Dispergierbarkeit in Baustoffen erfolgte in Zementmortel Gber die visuelle Beurteilung
von mit WeiRzement hergestellten Steinen bei folgenden Daten: Zement-Quarzsand-Verhaltnis 1:4, Was-
ser-Zement-Wert 0,35, Pigmentierungshdohe 2,4% bezogen auf Zement, verwendeter Mischer von RK Toni
Technik, Berlin, mit 5 I-Mischschissel, Bauform 1551, Drehzahl 140 U/min, Ansatz: 1200 g Quarzsand 0,1 bis
1 mm, 600 g Quarzsand 1 bis 2 mm, 200 g Kalksteinmehl (< 5% Siebriickstand auf 90 pm-Sieb), 500 g Weil-
zement. Die Quarzsandfraktionen und das Kalksteinmehl werden zusammen im Mischbehalter vorgelegt. An-
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schlieRend wird 10 s vorgemischt (Mischer Stufe 1: langsam). Zu dieser Mischung wird nun die in Wassser
geloste Pigmentzubereitung als Suspension beziehungsweise bei den Vergleichsbeispielen das in Wasser
suspendierte Pigment oder der in Wasser suspendierte Filterkuchen gegeben, wobei darauf zu achten ist, dass
die Gesamtmenge an Wasser 175 g betragt und dass die Wasser-/Pigment-Suspension in die Mitte der Mi-
schung eingebracht wird. Nach dem Versickern wird der Zement zugesetzt und gemischt (Mischer Stufe 1:
langsam). Nach 100 s Mischzeit werden drei Proben zu je 600 g enthommen und daraus drei Probekérper (10
x 10 x 2,5 cm) unter Druck hergestellt (Presskraft 114 kN fir 2 Sekunden). Hartung der Probekérper zu den
fertigen Steinen: 24 Stunden bei 30°C und 95% relative Luftfeuchte mit anschlielendem Trocknen von 4 Stun-
den bei 60°C. Die erhaltenen Steine wurden visuell begutachtet.

I.2 Bestimmung der Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben

[0110] Die Dispergierbarkeit von Bunt- und Schwarzpigmenten in Dispersionsfarben wird mittels Dissolver
bestimmt. Als Prifmedium wird eine Dispersionsfarbe auf Basis einer PVA-Dispersion (Vinylacetat/Versatic-
saurevinylester) mit einer Pigmentvolumenkonzentration von 55% (Pigment/Flllstoff-Verhaltnis 40/60) einge-
setzt. Bei der Einarbeitung des Pigmentes werden 180 g weile Dispersionsfarbe vorgelegt, dann 6,0 g des zu
prufenden Bunt- oder Schwarzpigmentes — beziehungsweise eine entsprechend ihres Pigmentgehaltes umge-
rechnete Menge der pastdsen oder gelférmigen Pigmentzubereitung, so dass auch in diesen Fallen 6,0 g Pig-
ment vorliegen — unter Riihren zugesetzt (Titandioxidpigment/Buntpigment-Gewichtsverhaltnis beziehungs-
weise Titandioxidpigment/Schwarzpigment-Gewichtsverhaltnis = 5:1; als Titandixoidpigment kann beispiels-
weise Tronox® R-KB-2, ein Handelsprodukt der Tronox Inc., eingesetzt werden). Mit einer Dissolverscheibe
(Durchmesser 4 cm) werden folgende Dispergierbedingungen eingestellit:

10 min 1000 U/min (2,1 m/s) und dann
20 min 2000 U/min (4,2 m/s) und dann
10 min 4500 U/min (9,4 m/s)

[0111] Nach den einzelnen Dispergierzeiten wird jeweils eine geringe Menge Farbe entnommen und daraus
ein Aufzug mit 90 pm Nassfilmschichtdicke (Spalthéhe der Abziehrakel) angefertigt und bei Raumtemperatur
getrocknet. Nach der Trocknung werden die Aufziige (Anstrichfilme) mit einem scharfkantigen Gegenstand ab-
gezogen, wodurch die nichtdispergierten Pigmentteilchen der Bunt- oder Schwarzpigmente an der Oberflache
als Punkte beziehungsweise Streifen (Stippen) erscheinen. Die auf die Pigmente anzuwendende Dispergiere-
nergie wird durch die Anzahl der auf den einzelnen Abzligen vorhandenen Stippen mit einer Bewertungsskala
von Stufe 1 bis 5 beurteilt:

Stufe 1: keine Stippen
Stufe 2: einige Stippen
Stufe 3: mafige Stippen
Stufe 4: viele Stippen
Stufe 5: sehr viele Stippen

[0112] Eine gute Dispergierbarkeit ist nur bei den Bewertungsstufen 1 und 2 gegeben, ab Stufe 3 ist die Be-
wertung fir die aufgewendete Dispergierenergie unzureichend. Je friher die Bewertungsstufen 1 oder 2 er-
reicht werden, das heil3t je niedriger die angewendete Dispergierenergie ist, desto besser ist das untersuchte
Pigment oder die Pigmentzubereitung dispergierbar.

1.3 Prifung der Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen

[0113] Die Prufung der Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen erfolgt mit Hilfe eines Bolzens aus
blankgezogenem V4A-Rundstahl (Werkstoff 1.4571). Der Bolzen besitzt einen Durchmesser von 8 mm und ist
200 mm lang. Ein Ende ist auf einer Lange von 10 mm zu einer Spitze gearbeitet wie in Eig. 1 dargestellt. Die
Pigmentzubereitung wird unmittelbar nach ihrer Herstellung in ein geeignetes Gebinde, welches luftdicht ver-
schlossen werden kann und vom Volumen her nicht wesentlich gré3er wie die Pigmentzubereitung ist, abge-
fullt. Ein solches Gebinde kann beispielsweise eine luftdicht verschliellbare Polyethylenflasche mit ausrei-
chend groRer Offnung oder ein luftdicht verschlieRbarer Kunststoffeimer sein. Beim Befiillen ist darauf zu ach-
ten, dass die Fullhdhe in dem entsprechenden Gebinde 50 mm betragt. Erst nachdem sich die Pigmentzube-
reitung auf Raumtemperatur (20 bis 22°C) abgekuhlt hat, wird das entsprechende Gebinde luftdicht verschlos-
sen und bei Raumtemperatur gelagert. Nach einer 24stlindigen Lagerung erfolgt die Prifung der Farbewirkung
der pastdsen oder gelfdrmigen Pigmentzubereitung auf trockene und glatte Oberflachen. Dazu wird der trocke-
ne und saubere Bolzen mit der Spitze voran schnell (ruckartig) in die pastése oder gelférmige Pigmentzube-
reitung gedrickt, bis der Bolzen auf dem Boden des Gebindes anschlagt. Dann wird er sofort wieder schnell
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(ruckartig) aus der pastdsen oder gelférmigen Pigmentzubereitung herausgezogen. Durch eine Differenzwa-
gung vor und nach dem Eintauchen wird die Masse der am Bolzen anhaftenden pastdsen oder gelférmigen
Pigmentzubereitung bestimmt. Der Bolzen wird gereinigt und das Verfahren insgesamt dreimal durchgefihrt,
wobei der Bolzen jedes Mal an einer anderen Stelle in die pastdse oder gelférmige Pigmentzubereitung einge-
taucht wird. Aus den drei Wagungen wird nun die durchschnittliche Massenzunahme des Bolzens berechnet.
Wenn die durchschnittliche Massenzunahme des Bolzens maximal 0,07 g, bevorzugt maximal 0,04 g betragt,
so zeigt die Pigmentzubereitung keine Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen in Sinne dieser Er-
findung. Um zu demonstrieren, dass eine durchschnittliche Massenzunahme von maximal 0,07 g, bevorzugt
von maximal 0,04 g, sehr wenig ist, soll der Vergleich mit einer Flissigfarbe herangezogen werden. Bayferrox®
350 flissig (Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH) ist eine wassrige Suspension eines Eisenoxid-
schwarz-Pigmentes zum Einfarben von Baustoffen mit einem Pigmentgehalt von 50 bis 55%. Die zum Ver-
gleich untersuchte Probe von Bayferrox® 350 fliissig wies einen Pigmentgehalt von 53,9% und eine Viskositat
von 1260 mPas auf (Viskositat nach Brookfield, gemessen bei 20°C mit Spindel Nr. 4 bei 100 U/min). Wird an
einer solchen Suspension die Prifung der Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen nach dem be-
schriebenen Verfahren mit Hilfe des Bolzens durchgefihrt, so betragt die durchschnittliche Massenzunahme
des Bolzens durch die daran anhaftende Pigmentsuspension 0,73 g.

1.4 Prifung auf Entmischung der Phasen

[0114] Unmittelbar nach ihrer Herstellung wird die Pigmentzubereitung in ein geeignetes Gebinde, welches
luftdicht verschlossen werden kann und vom Volumen her nicht wesentlich gréRer wie die Pigmentzubereitung
ist, abgefillt. Ein solches Gebinde kann beispielsweise eine luftdicht verschlielbare Polyethylenflasche mit
ausreichend groRer Offnung oder ein luftdicht verschlieRbarer Kunststoffeimer sein. Erst nachdem sich die
Pigmentzubereitung auf Raumtemperatur (20 bis 22°C) abgekuhlt hat, wird das entsprechende Gebinde luft-
dicht verschlossen und bei Raumtemperatur gelagert. Nach einem Zeitraum von mindestens zwei Monaten,
bevorzugt von mindestens sechs Monaten, wird kontrolliert, ob eine Entmischung der Phasen eingetreten ist,
das heilt, ob sich auf der Pigmentzubereitung eine lberstehende fliissige Phase gebildet hat. Eventuell ist im
Gebinde - vor allem bei einer falsch gewahlten Dimension — ein wenig Flussigkeit an der Wand oder dem De-
ckel kondensiert. Eine solche Kondensflussigkeit darf nicht beriicksichtigt werden.

1.5 Bestimmung der Dispergierbarkeit in Wasser

[0115] In einem 150 ml Bechergals (breite Form) werden 87,5 g Wasser vorgelegt. Unter Rihren mit einem
Turbinenrtihrer (Durchmesser 28 mm) bei einer Drehzahl von 600 U/min wird die pastdse oder gelférmige
Pigmentzubereitung in einem Stlick ins Wasser gegeben. Die Menge der zugegebenen pastdsen oder gelfor-
migen Pigmentzubereitung wird stets so gewahlt, dass sie 6 g Pigment enthalt. Nach einer bestimmten Zeit
wird der Rihrer abgestellt, die Pigmentsuspension iber ein Sieb mit einer Maschenweite von 250 pym geschit-
tet und das Sieb kurz mit einem Brausestahl gereinigt. Wenn auf dem Sieb keine Riickstande der Pigmentzu-
bereitung mehr vorhanden sind, das heif3t wenn alle Partikel der Pigmentzubereitung kleiner als 250 pm sind,
dann wird die pasttse oder gelférmige Pigmentzubereitung als vollstandig geldst angesehen.

Il. Beispiel

[0116] Aus 735 g Chromoxid griin GN (Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH) und 735 g Wasser
wurden unter Zusatz von 1,52 g einer wassrigen Losung von Natrium-Polyacrylat mit 40% Wirkstoffgehalt als
Netz- und Dispergieradditiv eine Dispersion mit 50% Pigmentgehalt hergestellt. Dann wurden drei Tropfen Pre-
ventol® D6 (Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH) als Konservierungsmittel und 38,7 g Gelatine
aus Schweinehaut (240 bis 270 g Bloom) als Verdickungsmittel zugesetzt und die Dispersion 30 Minuten bei
45°C gerihrt. Die noch warme Dispersion wurde in verschiedene Gebinde, unter anderem in Backformen fir
Kinder, gegossen, auf Raumtemperatur abgekuihlt und luftdicht verschlossen. Nach circa zwei Stunden war be-
reits eine merkliche Gelbildung eingetreten. Nach 24 Stunden konnten die Backformen gestlirzt werden. Die
erhaltene Pigmentzubereitung war von gelférmiger Konsistenz. Die Formstabilitat, wird durch Fig. 2 demons-
triert.

[0117] Die hergestellte gelférmige Pigmentzubereitung zeigte keine Farbewirkung auf trockene und glatte
Oberflachen gemaf dem beschriebenen Priifverfahren, da die durchschnittliche Massenzunahme des Bolzens
0,006 g betrug. AuBerdem zeigte sie Uber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmischung der Pha-
sen.

[0118] Die hergestellte gelformige Pigmentzubereitung liel} sich bereits durch schwaches Erwarmen auf 35°C
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wieder verflissigen, beim erneuten Abkihlen trat wieder die Gelbildung ein.

[0119] Abtestung im Baustoffen: 24 g der gelférmigen Pigmentzubereitung wurden unter Erwarmen wieder
verflissigt und in 163 g erwarmtem Wasser gelost. Die erhaltene Suspension bildete beim Abkihlen auf Raum-
temperatur kein Gel mehr und wurde fiir den beschriebenen Baustoff-Farbtest verwendet. Es resultierten ho-
mogen grin eingefarbte Steine.

. Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel zu Beispiel 1)

[0120] Abtestung im Baustoffen: Zum Vergleich wurden auch 12 g des fiir die Herstellung der gelférmigen
Pigmentzubereitung aus Beispiel 1 eingesetzten Chromoxid griin GN-Pulvers unter Riihren in 175 g Wasser
dispergiert und fir den beschriebenen Baustoff-Farbtest eingesetzt. Es wurden ebenfalls homogen griin ein-
gefarbte Steine erhalten. Ein Unterschied zu den Steinen, die mit der gelférmigen Pigmentzubereitung aus Bei-
spiel 1 eingefarbt worden waren, konnte nicht festgestellt werden.

IV. Beispiel 3

[0121] 550 g Bayferrox® 330 (Eisenoxidschwarz-Pigment, Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH)
wurden in 450 g Wasser dispergiert. Zu dieser Dispersion wurden 6,8 g Kappa-Carrageen als Verdickungsmit-
tel und drei Tropfen Preventol® D6 als Konservierungsmittel zugesetzt und die Dispersion 30 Minuten bei 40°C
geruhrt. Die noch warme Dispersion wurde in verschiedene Gebinde, unter anderem in Backformen fir Kinder,
gegossen, auf Raumtemperatur abgekuhlt und luftdicht verschlossen. Nach circa einer Stunde war bereits eine
merkliche Gelbildung eingetreten. Nach 24 Stunden konnten die Backformen gestlrzt werden. Die erhaltene
Pigmentzubereitung war von gelférmiger Konsistenz. Die Formstabilitat, wird durch Eig. 3 demonstriert.

[0122] Die hergestellte gelférmige Pigmentzubereitung zeigte keine Farbewirkung auf trockene und glatte
Oberflachen gemaf dem beschriebenen Priifverfahren, da die durchschnittliche Massenzunahme des Bolzens
0,004 g betrug. AuRerdem zeigte sie Uber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmischung der Pha-
sen.

[0123] Die hergestellte gelférmige Pigmentzubereitung liel® sich durch Erwarmen auf 55°C wieder verflissi-
gen, beim erneuten Abkihlen trat wieder die Gelbildung ein.

[0124] Abtestung im Baustoffen: 24 g der gelférmigen Pigmentzubereitung wurden unter Erwarmen wieder
verfliissigt und in 163 g erwarmtem Wasser gelost. Die erhaltene Suspension bildete beim Abkihlen auf Raum-
temperatur kein Gel mehr und wurde fiir den beschriebenen Baustoff-Farbtest verwendet. Es resultierten ho-
mogen schwarz eingefarbte Steine.

V. Beispiel 4 (Verlgeichsbeispiel zu Beispiel 3)

[0125] Abtestung im Baustoffen: Zum Vergleich wurden auch 12 g des fiir die Herstellung der gelférmigen
Pigmentzubereitung aus Beispiel 3 eingesetzten Bayferrox® 330-Pulvers unter Rihren in 175 g Wasser disper-
giert und fir den beschriebenen Baustoff-Farbtest eingesetzt. Es wurden ebenfalls homogen schwarz einge-
farbte Steine erhalten. Ein Unterschied zu den Steinen, die mit der gelférmigen Pigmentzubereitung aus Bei-
spiel 3 eingefarbt worden waren, konnte nicht festgestellt werden.

VI. Beispiel 5

[0126] 550 g Bayferrox® 330 wurden in 450 g Wasser dispergiert. Zu dieser Dispersion wurden 6,8 g einer
1:1-Mischung aus Kappa-Carrageen und lota-Carrageen als Verdickungsmittel sowie drei Tropfen Preventol®
D6 als Konservierungsmittel zugesetzt und die Dispersion 30 Minuten bei 40°C gerihrt. Die noch warme Dis-
persion wurde in verschiedene Gebinde, unter anderem in die Barchen-Backform aus den Beispielen 1 und 3
gegossen, auf Raumtemperatur abgekuhlt und luftdicht verschlossen. Nach circa zwei Stunden war bereits
eine merkliche Gelbildung eingetreten. Nach 24 Stunden konnte die Backform gestirzt werden. Die erhaltene
Pigmentzubereitung war von gelférmiger Konsistenz und formstabil.

[0127] Die hergestellte gelférmige Pigmentzubereitung war weicher wie die aus Beispiel 3. Sie zeigte keine
Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen gemafl dem beschriebenen Priifverfahren, da die durch-
schnittliche Massenzunahme des Bolzens 0,013 g betrug. AuRerdem zeigte sie Giber einen Zeitraum von meh-
reren Monaten keine Entmischung der Phasen.
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[0128] Die hergestellte gelférmige Pigmentzubereitung liel® sich durch Erwarmen auf 45°C wieder verflussi-
gen, beim erneuten Abkuhlen trat wieder die Gelbildung ein.

VII. Beispiel 6

[0129] 750 g Chromoxid grin GN wurden in einer Mischung aus 500 g Wasser und 150 g einer 15%igen Mo-
wiol® 18-88-L6sung als Verdickungsmittel dispergiert (Mowiole® sind Polyvinylalkohole und Handelsprodukte
der Kuraray Specialities Europe GmbH). Die Dispersion wurde in einen IKA®-Horizontalkneter HKD 2,5 mit DU-
PLEX-Schaufeln Uberfiihrt und wahrend des Knetens Uber einen Zeitraum von ca. 5 Minuten 40 g einer bei
Raumtemperatur gesattigten Kalium-Tetraborat Pentahydrat-Lésung, als Verbindung, welche in Kombination
mit einem Verdickungsmittel gemeinsam die Festigkeit erhéht, zugesetzt. Dann wurde noch 30 Minuten weiter
geknetet und homogenisiert. Es entstand eine Pigmentzubereitung von pastdser Konsistenz.

[0130] Die hergestellte pastose Pigmentzubereitung zeigte keine Farbewirkung auf trockene und glatte Ober-
flachen gemaR dem beschriebenen Priifverfahren, da die durchschnittliche Massenzunahme des Bolzens 0,00
g betrug. Aullerdem zeigte sie Uber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmischung der Phasen.
Bei der Bestimmung der Dispergierbarkeit in Wasser gemafl dem beschriebenen Verfahren l6ste sie sich in-
nerhalb von 60 s vollstandig auf.

[0131] Abtestung im Baustoffen: 24 g der pastésen Pigmentzubereitung wurden unter Rithren in 163 g Was-
ser geldst und die erhaltene Suspension fiir den beschriebenen Baustoff-Farbtest verwendet. Es resultierten
homogen griin eingefarbte Steine.

[0132] Abtestung in Dispersionfarbe: 12 g der hergestellten pastésen Pigmentzubereitung wurden fir die be-
schriebene Bestimmung der Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 1
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 1
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 1

[0133] Bereits nach 10 min bei 1000 U/min war die Bewertungsstufe 1 erreicht. Die pastdse Pigmentzuberei-
tung zeigte also bereits bei der geringsten Dispergierenergie eine sehr gute Dispergierbarkeit.

VIII. Beispiel 7 (Vergleichsbeispiel zum Beispiel 6)

[0134] Abtestung im Baustoffen: Zum Vergleich wurden auch 12 g des fir die Herstellung der pastdsen Pigm-
entzubereitung aus Beispiel 6 eingesetzten Chromoxid griin GN-Pulvers unter Rihren in 175 g Wasser disper-
giert und flr den beschriebenen Baustoff-Farbtest eingesetzt. Es wurden ebenfalls homogen griin eingefarbte
Steine erhalten. Ein Unterschied zu den Steinen, die mit der pastdsen Pigmentzubereitung aus Beispiel 6 ein-
gefarbt worden waren, konnte nicht festgestellt werden.

[0135] Abtestung in Dispersionfarbe: Zum Vergleich wurden 6 g des fir die Herstellung der pastésen Pigm-
entzubereitung aus Beispiel 6 eingesetzten Chromoxid griin GN-Pulvers fiir die beschriebene Bestimmung der
Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 5
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 4
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 2

[0136] Bei dem eingesetzten Chromoxid griin GN-Pulver, mussten sehr intensive Dispergierbedingungen ge-
wahlt werden, um eine gute Dispergierung (Bewertungsstufe 2) zu erreichen. Das eingesetzte Chromoxid griin
GN-Pulver war also deutlich schlechter dispergierbar wie die pastése Pigmentzubereitung aus Beispiel 6.

IX. Beispiel 8

[0137] Die pastdse Pigmentzubereitung aus Beispiel 6 wurde fur 60 Stunden bei —11°C in einem luftdicht ver-
schlieBbaren Behalter eingefroren. Dann wurde sie wieder auf Raumtemperatur aufgetaut. Die wieder aufge-
taute pastose Pigmentzubereitung zeigte keine Unterschiede zu der urspringlichen Pigmentzubereitung. Es
hatte sich kein Wasser ausgeschieden. Bei der Bestimmung der Dispergierbarkeit in Wasser gemaf dem be-
schriebenen Verfahren, I6ste sie sich noch immer innerhalb von 60 s vollstandig auf.
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[0138] Abtestung im Baustoffen: 24 g der wieder aufgetauten pastdésen Pigmentzubereitung wurden unter
Ruhren in 163 g Wasser geldst und die erhaltene Suspension fiir den beschriebenen Baustoff-Farbtest ver-
wendet. Es resultierten wieder homogen griin eingefarbte Steine. Bin Unterschied zu den Steinen aus Beispiel
6 und Beispiel 7 konnte nicht festgestellt werden.

[0139] Die hergestellte pastdése Pigmentzubereitung hatte sich also durch das Einfrieren und Auftauen nicht
verschlechtert.

X. Beispiel 9

[0140] 1000 g Bayferrox® 130M (Eisenoxidrot-Pigment, Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH)
wurden in einer Mischung aus 516 g Wasser, 67 g einer 15%igen Mowiol® 18-88-Lésung und 83 g einer
8%igen Mowiol® 40-88-Ldsung, jeweils als Verdickungsmittel, dispergiert. Die Dispersion wurde in einen
IKA®-Horizontalkneter HKD 2,5 mit DUPLEX-Schaufeln Uberfiihrt und wahrend des Knetens (ber einen Zeit-
raum von ca. 5 Minuten 30 g einer bei Raumtemperatur gesattigten Kalium-Tetraborat Pentahydrat-Lésung,
als Verbindung, welche in Kombination mit einem Verdickungsmittel gemeinsam die Festigkeit erhdht, zuge-
setzt. Dann wurde noch 30 Minuten weiter geknetet und homogenisiert. Es entstand eine Pigmentzubereitung
von pastoser Konsistenz.

[0141] Die hergestellte pastose Pigmentzubereitung zeigte keine Farbewirkung auf trockene und glatte Ober-
flachen gemaR dem beschriebenen Priifverfahren, da die durchschnittliche Massenzunahme des Bolzens 0,00
g betrug. Aullerdem zeigte sie Uber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmischung der Phasen.
Bei der Bestimmung der Dispergierbarkeit in Wasser gemall dem beschriebenen Verfahren l6ste sie sich in-
nerhalb von 60 s vollstandig auf.

[0142] Abtestung in Dispersionfarbe: 10 g der hergestellten pastésen Pigmentzubereitung wurden fir die be-
schriebene Bestimmung der Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 1
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 1
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 1

[0143] Bereits nach 10 min bei 1000 U/min war die Bewertungsstufe 1 erreicht. Die pastdse Pigmentzuberei-
tung zeigte also bereits bei der geringsten Dispergierenergie eine sehr gute Dispergierbarkeit.

XI. Beispiel 10

[0144] Die pastdse Pigmentzubereitung aus Beispiel 9 wurde fur 60 Stunden bei —11°C in einem luftdicht ver-
schlieRbaren Behalter eingefroren. Dann wurde sie wieder auf Raumtemperatur aufgetaut. Die wieder aufge-
taute pastdése Pigmentzubereitung zeigte keine Unterschiede zu der urspriinglichen Pigmentzubereitung. Es
hatte sich kein Wasser ausgeschieden. Bei der Bestimmung der Dispergierbarkeit in Wasser gemaf dem be-
schriebenen Verfahren, I6ste sie sich noch immer innerhalb von 60 s vollstandig auf.

[0145] Abtestung in Dispersionfarbe: 10 g der wieder aufgetauten pastésen Pigmentzubereitung wurden fir
die beschriebene Bestimmung der Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 1
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 1
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 1

[0146] Bereits nach 10 min bei 1000 U/min wurde die Bewertungsstufe 1 erreicht. Die pastése Pigmentzube-
reitung zeigte also bereits bei der geringsten Dispergierenergie eine hervorragende Dispergierbarkeit. Die Dis-
pergierbarkeit in Dispersionsfarbe hatte sich durch das Einfrieren und Auftauen nicht verschlechtert.

XIl. Beispiel 11 (Vergleichsbeispiel zu den Beispielen 9 und 10)
[0147] Abtestung in Dispersionfarbe: Zum Vergleich wurden 6 g des fiir die Herstellung der pastésen Pigm-

entzubereitung aus Beispiel 10 eingesetzten Bayferrox® 130M-Pulvers fiir die beschriebene Bestimmung der
Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:
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10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 5
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 5
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 4

[0148] Das eingesetzte Bayferrox® 130M-Pulver war nur unzureichend dispergierbar, da die Bewertungsstu-
fen 1 oder 2 nicht erreicht werden konnten. Das eingesetzte Bauferrox® 130M-Pulver war also deutlich schlech-
ter dispergierbar wie die daraus hergestellten pastdésen Pigmentzubereitungen aus den Beispielen 9 und 10.

XIll. Beispiel 12

[0149] Ein Eisenoxidgelb-Pigment, hergestellt nach dem Fallverfahren, wurde nach der Synthese filtriert und
salzfrei gewaschen. Der erhaltene Filterkuchen wies einen Feststoffgehalt von 51,4% auf. In einer Mischung
aus 242 g Wasser, 155 g einer 15%igen Mowiol® 18-88-Lésung und 58 g einer 8%igen Mowiol® 40-88-Losung
wurden zunachst 1,39 g Walocel CRT 40000GA (Natriumcarboxymethylcellulose, Handelsprodukt der Wolff
Cellulosics GmbH & Co. KG) als zusatzliches Verdickungsmittel geldst. In dieser Lésung wurden 973 g des
Filterkuchens dispergiert, so dass eine Dispersion mit 35% Pigmentgehalt erhalten wurde. Die Pigmentsus-
pension wurde in einen IKA®-Horizontalkneter HKD 2,5 mit DUPLEX-Schaufeln tberfuhrt und wahrend des
Knetens Uber einen Zeitraum von ca. 5 Minuten 40 g einer bei Raumtemperatur gesattigten Kalium-Tetraborat
Pentahydrat-Loésung mit ca. 40% Wirkstoffgehalt, als Verbindung, welche in Kombination mit einem Verdi-
ckungsmittel gemeinsam die Festigkeit erhéht, zugesetzt. Dann wurde noch 30 Minuten weiter geknetet und
homogenisiert. Es entstand eine Pigmentzubereitung von pastdser Konsistenz.

[0150] Die hergestellte pastdse Pigmentsuspension zeigte keine Farbewirkung auf trockene und glatte Ober-
flachen gemak dem beschriebenen Priifverfahren, da die durchschnittliche Massenzunahme des Bolzens 0,00
g betrug. Aullerdem zeigte sie Uber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmischung der Phasen.
Bei der Bestimmung der Dispergierbarkeit in Wasser gemafl dem beschriebenen Verfahren ldste sie sich in-
nerhalb von 100 s vollstandig auf.

[0151] Abtestung im Baustoffen: 34,3 g der pastésen Pigmentzubereitung wurden unter Rihren in 152 g Was-
ser geldst und die erhaltene Suspension flr den beschriebenen Baustoff-Farbtest eingesetzt. Es resultierten
homogen gelb eingefarbte Steine.

[0152] Abtestung in Dispersionfarbe: 17,1 g der hergestellten pastdsen Pigmentzubereitung wurden fir die
beschriebene Bestimmung der Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 1
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 1
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 1

[0153] Bereits nach 10 min bei 1000 U/min wurde die Bewertungsstufe 1 erreicht. Die pastose Pigmentzube-
reitung zeigte also bereits bei der geringsten Dispergierenergie eine sehr gute Dispergierbarkeit.

XIV. Beispiel 13 (Vergleichsbeispiel zu Beispiel 12)

[0154] Abtestung im Baustoffen: Zum Vergleich wurden 23,3 g des fir die Herstellung der pastdsen Pigment-
zubereitung aus Beispiel 12 eingesetzten Filterkuchens in 163,7 g Wasser unter Riihren gelést und die erhal-
tene Suspension flr den beschriebenen Baustoff-Farbtest eingesetzt. Es wurden ebenfalls homogen gelb ein-
gefarbte Steine, erhalten. Diese waren allerdings im Vergleich zu denen aus Beispiel 12 aufgrund des deutlich
geringeren Gelbstiches wesentlich weniger brillant.

[0155] Abtestung in Dispersionfarbe: Zum Vergleich wurden 11,7 g des fiir die Herstellung der pastdsen Pigm-
entzubereitung aus Beispiel 12 eingesetzten Filterkuchens fir die beschriebene Bestimmung der Dispergier-
barkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 5
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 5
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 4

[0156] Der eingesetzte Filterkuchen war nur unzureichend dispergierbar, da die Bewertungsstufen 1 oder 2
nicht erreicht werden konnten. Unter allen Dispergierbedingungen war die aufgewendete Dispergierenergie
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unzureichend. Der eingesetzte Filterkuchen war also deutlich schlechter dispergierbar wie die daraus herge-
stellte pastdse Pigmentzubereitung aus Beispiel 12.

XV. Beispiel 14

[0157] Ein Eisenoxidschwarz-Pigment, hergestellt nach dem Fallverfahren, wurde nach der Synthese filtriert,
salzfrei gewaschen und Uber einen Scheibensprihtrockner getrocknet. Dann wurden in einer Mischung von
22,3 kg Wasser und 8,55 kg einer 8%igen Mowiol® 40-88-Lésung 39,5 g Walocel CRT 40000GA, jeweils als
Verdickungsmittel, gelost. In diese Lésung wurden 33,75 kg des trockenen Schwarzpigment-Pulvers einge-
rihrt und Uber eine Perlmiihle mit 1 mm Mahlkugeln aus Zirkonoxid dispergiert, so dass eine Dispersion mit
52% Pigmentgehalt erhalten wurde. 1,44 kg dieser Dispersion wurden in einen IKA®-Horizontalkneter HKD 2,5
mit DUPLEX-Schaufeln Gberfihrt und wahrend des Knetens Uiber einen Zeitraum von ca. 5 Minuten 30 g einer
bei Raumtemperatur gesattigten Kalium-Tetraborat Pentahydrat-Lésung, als Verbindung, welche in Kombina-
tion mit einem Verdickungsmittel gemeinsam die Festigkeit erhoht, zugesetzt. Dann wurde noch 30 Minuten
weiter geknetet und homogenisiert. Es entstand eine Pigmentzubereitung von pastdser Konsistenz.

[0158] Die hergestellte pastdse Pigmentzubereitung zeigte keine Farbewirkung auf trockene und glatte Ober-
flachen gemaR dem beschriebenen Priifverfahren, da die durchschnittliche Massenzunahme des Bolzens 0,00
g betrug. Aullerdem zeigte sie Uber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmischung der Phasen.
Bei der Bestimmung der Dispergierbarkeit in Wasser gemafl dem beschriebenen Verfahren l6ste sie sich in-
nerhalb von 60 s vollstandig auf.

[0159] Abtestung im Baustoffen: 23 g der pastésen Pigmentzubereitung wurden unter Riihren in 164 g Was-
ser geldst und die erhaltene Suspension fir den beschriebenen Baustoff-Farbtest eingesetzt. Es resultierten
homogen schwarz eingefarbte Steine.

[0160] Abtestung in Dispersionfarbe: 11,5 g der hergestellten pastdosen Pigmentzubereitung wurden fir die
beschriebene Bestimmung der Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 1
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 1
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 1

[0161] Bereits nach 10 min bei 1000 U/min war die Bewertungsstufe 1 erreicht. Die pastdse Pigmentzuberei-
tung zeigte also bereits bei der geringsten Dispergierenergie eine sehr gute Dispergierbarkeit.

XVI. Beispiel 15

[0162] Die pastdse Pigmentzubereitung aus Beispiel 14 wurde fiir 60 Stunden bei —11°C in einem luftdicht
verschlieBbaren Behalter eingefroren. Dann wurde sie wieder auf Raumtemperatur aufgetaut. Die wieder auf-
getaute pastdse Pigmentzubereitung zeigte keine Unterschiede zu der urspringlichen Pigmentzubereitung. Es
hatte sich kein Wasser ausgeschieden. Bei der Bestimmung der Dispergierbarkeit in Wasser gemaf dem be-
schriebenen Verfahren, I8ste sie sich noch immer innerhalb von 60 s vollstandig auf.

[0163] Abtestung im Baustoffen: 23 g der wieder aufgetauten pastdésen Pigmentzubereitung wurden unter
Ruhren in 164 g Wasser geldst und die erhaltene Suspension fir den beschriebenen Baustoff-Farbtest ver-
wendet. Es resultierten wieder homogen schwarz eingefarbte Steine. Ein Unterschied zu den Steinen aus Bei-
spiel 14 konnte nicht festgestellt werden.

[0164] Abtestung in Dispersionfarbe: 11,5 g der wieder aufgetauten pastésen Pigmentzubereitung wurden fir
die beschriebene Bestimmung der Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 1 bis 2
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 1
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 1

[0165] Bereits nach 10 min bei 1000 U/min wurde die Bewertungsstufe 1 bis 2 erreicht. Die pastdse Pigment-
zubereitung zeigte also bereits bei der geringsten Dispergierenergie eine sehr gute Dispergierbarkeit.

[0166] Die hergestellte pastdése Pigmentzubereitung hatte sich also durch das Einfrieren und Auftauen nicht
verschlechtert.
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XVII. Beispiel 16 (Vergleichsbeispiel zu den Beispielen 14 und 15)

[0167] Abtestung im Baustoffen: Zum Vergleich wurden 12 g des fiir die Herstellung der pastésen Pigment-
zubereitung aus Beispiel 14 eingesetzten trockenen Schwarzpigment-Pulvers unter Ruhren in 175 g Wasser
dispergiert und die erhaltene Suspension fir den beschriebenen Baustoff-Farbtest eingesetzt. Es wurden
ebenfalls homogen schwarz eingefarbte Steine erhalten. Ein Unterschied zu den Steinen, die mit den gelfor-
migen Pigmentzubereitungen aus den Beispielen 14 und 15 eingefarbt worden waren, konnte nicht festgestellt
werden.

[0168] Abtestung in Dispersionfarbe: Zum Vergleich wurden 6 g des fir die Herstellung der pastésen Pigm-
entzubereitung aus Beispiel 14 eingesetzten trockenen Schwarzpigment-Pigmentpulvers flir die beschriebene
Bestimmung der Dispergierbarkeit in Dispersionsfarben eingesetzt. Das Ergebnis:

10 min bei 1000 U/min Bewertungsstufe: 5
20 min bei 2000 U/min Bewertungsstufe: 4 bis 5
10 min bei 4500 U/min Bewertungsstufe: 2

[0169] Bei dem eingesetzten getrockneten Schwarzpigment-Pulver mussten sehr intensive Dispergierbedin-
gungen gewahlt werden, um eine gute Dispergierung (Bewertungsstufe 2) zu erreichen. Das eingesetzte ge-
trocknete Schwarzpigment-Pulver war also deutlich schlechter dispergierbar wie die pastése Pigmentzuberei-
tung aus den Beispielen 14 und 15.

XVIII. Beispiel 17

[0170] In 656 g Wasser wurden unter schwachem erwarmen 33 g Mowiol® 8-88 als Verdickungsmittel gelost.
Dann wurde unter Dispergierung 800 g Tronox® A-Z (Titandioxid-Pigment, Handelsprodukt der Tronox Inc.) zu-
gesetzt. Die Dispersion wurde in einen IKA®-Horizontalkneter HKD 2,5 mit DUPLEX-Schaufeln Uberfihrt und
portionsweise 25 g festes Natrium-Tetraborat Pentahydrat, als Verbindung, welche in Kombination mit einem
Verdickungsmittel gemeinsam die Festigkeit erhoht, zugesetzt. Dann wurde noch 10 Minuten weiter geknetet
und homogenisiert. Es entstand eine Pigmentzubereitung von pastdser Konsistenz.

[0171] Die hergestellte pastdse Pigmentzubereitung zeigte keine Farbewirkung auf trockene und glatte Ober-
flachen gemal dem beschriebenen Prufverfahren, da die durchschnittiche Massenzunahme des Bolzens
0,012 g betrug. AuRerdem zeigte sie Uber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmischung der Pha-
sen.

XIX. Beispiel 18

[0172] In 675 g Wasser wurden unter Erwarmen auf tber 80°C 6,8 g Carubin als Verdickungsmittel geldst.
Die Carubin-Lésung wurde in einen IKA®-Horizontalkneter HKD 2,5 mit DUPLEX-Schaufeln tberfihrt und 1 ml
Preventol® D6 als Konservierungsmittel zugesetzt. Dann wurden portionsweise 6,8 g Kelzan® (Xanthan, Han-
delsprodukt der Firma CP Kelco Germany GmbH) als weiteres Verdickungsmittel zugesetzt, bis eine homoge-
ne Masse entstand. Nach und nach wurden portionsweise 825 g Bayferrox® 130 (Eisenoxidrot-Pigment, Han-
delsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH) zu dieser Masse zugesetzt und untergeknetet. Dann wurde noch
30 Minuten weiter geknetet und homogenisiert. Es entstand eine Pigmentzubereitung von pastdser gummiar-
tiger Konsistenz. Zur weiteren Homogenisierung wurde die Pigmentzubereitung in einem verschlossenen Be-
halter kurzzeitig auf 85 bis 90°C erwarmt. Die Pigmentzubereitung verflissigte sich, beim Abkuhlen bildete sich
wieder eine Pigmentzubereitung von pastéser gummiartiger Konsistenz. Bedingt durch die Herstellung und
Homogenisierung bei héheren Temperaturen, war ein Teil des Wassers verdampft und die erhaltene pastdse
gummiartige Pigmentzubereitung wies einen Pigmentgehalt von 58,6 Gew.-% auf.

[0173] Die hergestellte pastdse gummiartige Pigmentzubereitung zeigte keine Farbewirkung auf trockene
und glatte Oberflachen gemal dem beschriebenen Prifverfahren, da die durchschnittliche Massenzunahme
des Bolzens 0,02 g betrug. Aullerdem zeigte sie Uber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmi-
schung der Phasen.

[0174] Abtestung im Baustoffen: 20,4 g der pastésen gummiartigen Pigmentzubereitung wurden mit 10
Gew.-% Natriumperjodat versetzt und 24 Stunden stehen gelassen. Dabei verflissigte sich die pastdése gum-
miartige Pigmentzubereitung wieder. Die verflissigte pastdése Pigmentzubereitung wurde unter Rihren in
166,6 g Wasser suspendiert und die erhaltene Suspension fir den beschriebenen Baustoff-Farbtest verwen-
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det. Es resultierten homogen rot eingefarbte Steine.
XX. Beispiel 19 (Vergleichsbeispiel zu Beispiel 19)

[0175] Abtestung im Baustoffen: Zum Vergleich wurden auch 12 g des fiir die Herstellung der gelférmigen
Pigmentzubereitung aus Beispiel 18 eingesetzten Bayferrox® 130-Pulvers unter Riihren in 175 g Wasser dis-
pergiert und fir den beschriebenen Baustoff-Farbtest eingesetzt. Es wurden ebenfalls homogen rot eingefarb-
te Steine erhalten. Ein Unterschied zu den Steinen, die mit den gelférmigen Pigmentzubereitungen aus Bei-
spiel 18 eingefarbt worden waren, konnte nicht festgestellt werden.

XXI. Beispiel 20

[0176] In 750 g Wasser wurden unter Erwarmen auf Uber 80°C 3,75 g Carubin als Verdickungsmittel geldst.
Die Carubin-Lésung wurde in einen IKA®-Horizontalkneter HKD 2,5 mit DUPLEX-Schaufeln tGberfihrt und 1 ml
Preventol® D6 als Konservierungsmittel zugesetzt. Dann wurden portionsweise 7,5 g Kelzan® als weiteres Ver-
dickungsmittel zugesetzt, bis eine homogene Masse entstand. Nach und nach wurden portionsweise 750 g
Bauferrox® 130 (Eisenoxidrot-Pigment, Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH) zu dieser Masse zu-
gesetzt und untergeknetet. SchlieBlich wurden noch 45 g Aerosil® 200 (hydrophile pyrogene Kieselsaure, Han-
delsprodukt der Degussa GmbH) als Flillstoff zugesetzt. Dann wurde noch 30 Minuten weiter geknetet und ho-
mogenisiert. Es entstand eine Pigmentzubereitung von pastéser gummiartiger Konsistenz. Zur weiteren Ho-
mogenisierung wurde die Pigmentzubereitung in einem verschlossenen Behalter kurzzeitig auf 85 bis 90°C er-
warmt. Nach dem Abkuhlen bildete sich innerhalb einiger Tage wieder eine Pigmentzubereitung von pastoser
gummiartiger Konsistenz.

[0177] Die hergestellte pastdése gummiartige Pigmentzubereitung zeigte keine Farbewirkung auf trockene
und glatte Oberflachen gemal dem beschriebenen Prifverfahren, da die durchschnittliche Massenzunahme
des Bolzens 0,01 g betrug. AulRerdem zeigte sie iber einen Zeitraum von mehreren Monaten keine Entmi-
schung der Phasen.

[ll. Die Figuren
[0178] Der Bolzen zur Prifung der Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen sowie die Formstabilitat
der Pigmentzubereitung wird anhand von mehreren Figuren naher erlautert. Hierbei gehen aus den Figuren
weitere erfindungswesentliche Merkmale und Vorteile der Erfindung hervor. Es zeigen:
[0179] Eig. 1 Bolzen aus blankgezogenem V4A-Rundstahl (Werkstoff 1.4571) mit einem Durchmesser von 8
mm und einer Lange von 200 mm. Ein Ende des Bolzens ist auf einer Lange von 10 mm zu einer Spitze gear-

beitet. Der Bolzen dient zur Prifung der Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen.

[0180] Eia.2: Gelfdrmige Pigmentzubereitung aus Beispiel 1. Anhand der Fotos soll die Formstabilitat de-
monstriert werden. Zum GréRenvergleich dient eine Ein-Euro-Minze.

[0181] Eia. 3: Gelfdrmige Pigmentzubereitung aus Beispiel 3. Anhand der Fotos soll die Formstabilitat de-
monstriert werden. Zum GréRenvergleich dient eine Ein-Euro-Minze.

27/33



DE 10 2007 023 913 A1  2008.11.27
ZITATE ENTHALTEN IN DER BESCHREIBUNG

Diese Liste der vom Anmelder aufgefiihrten Dokumente wurde automatisiert erzeugt und ist ausschiiel8lich zur
besseren Information des Lesers aufgenommen. Die Liste ist nicht Bestandfeil der deutschen Patent- bzw. Ge-
brauchsmusteranmeldung. Das DPMA lbernimmt keinerlei Haftung fiir etwaige Fehler oder Auslassungen.

Zitierte Patentliteratur

- DE 3619363 A1 [0006, 0009]
- EP 0268645 A1 [0006, 0009]
- EP 0365046 A1 [0006]

- DE 3918694 A1 [0006]

- US 5215583 A1 [0006]

- US 6596072 B1 [0006]

- US 6695990 B1 [0006]

- DE 10319483 A1 [0006, 0025]
- DE 19731698 A1 [0006, 0019]
- DE 10002559 B4 [0006]

- DE 10066190 B4 [0006]

- EP 0507046 A1 [0009]

- DE 19638042 A1 [0010]

- DE 19649756 A1 [0010]

- DE 4336613 A1 [0011, 0018, 0022, 0022]
- DE 2844710 A1 [0012]

- US 6758893 B2 [0012]

- US 6562120 B [0012]

- DE 29910022 U1 [0015, 0015]
- WO 01/55050 [0015]

- DE 2908202 A1 [0016]

- DE 10003248 A1 [0018, 0024, 0024]
- DE 4214195 A1 [0018]

- DE 4336612 A1 [0022, 0022]
- DE 17904943 A1 [0023]

- DE 19704943 A1 [0024]

Zitierte Nicht-Patentliteratur

- DIN EN 862: 1995-10 [0083]

28/33



DE 10 2007 023 913 A1 2008.11.27

Patentanspriiche

1. Pigmentzubereitung zum Einfarben von kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Far-
ben, Lacken, Papier oder Kunststoffen, enthaltend
— eines oder mehrere in einer Flissigkeit dispergierte anorganische und/oder organische Pigmente; und
— gegebenenfalls noch weitere Hilfsmittel und/oder Fiillstoffe;
wobei die Pigmentzubereitung
— von pastdser oder gelformiger Konsistenz ist;
— nicht zur Entmischung der Phasen neigt; und
— keine Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen zeigt.

2. Pigmentzubereitung gemal Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Flussigkeit Wasser oder
eine mit Wasser mischbare Flissigkeit oder ein Gemisch aus mindestens zwei mit Wasser mischbaren Flis-
sigkeiten eingesetzt wird.

3. Pigmentzubereitung gemafl Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Flussigkeit eine mit Wasser
nicht-mischbare Flissigkeit oder ein Gemisch aus mindestens zwei mit Wasser nicht-mischbaren Flissigkeiten
eingesetzt wird.

4. Pigmentzubereitung gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet,
dass als anorganische Pigmente Eisenoxid-, Titandioxid-, Chromoxid-, Zinkoxid-, Rutilmischphasenpigmente
und RuB} (Kohlenstoffpigmente) oder Mischungen davon eingesetzt werden.

5. Pigmentzubereitung gemal einem oder mehreren der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,
dass als organische Pigmente Azo-, Chinacridon-, Phthalocyanin- und Perylen-Pigmente und Indigoide oder
Mischungen davon eingesetzt werden.

6. Pigmentzubereitung gemal einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet,
dass die Pigmentzubereitung einen Pigmentgehalt von mindestens 15 Gew.-%, insbesondere mindestens 25
Gew.-%, aufweist.

7. Pigmentzubereitung gemal einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet,
dass die pastdse oder gelformige Konsistenz der Pigmentzubereitung durch Zusatz mindestens eines Verdi-
ckungsmittels und/oder mindestens eines Verdickungsmittels in Kombination mit einer oder mehrerer Verbin-
dungen, welche gemeinsam die Festigkeit erhdhen, bewirkt wird.

8. Pigmentzubereitung gemafl Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass als Verdickungsmittel organi-
sche Verdickungsmittel wie organische natirliche Verdickungsmittel, organische abgewandelte Naturstoffe, or-
ganische vollsynthetische Verdickungsmittel, organische assoziative Verdickungsmittel oder niedermolekulare
organische Produkte eingesetzt werden.

9. Pigmentzubereitung gemal Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass als Verdickungsmittel anorga-
nische Verdickungsmittel eingesetzt werden.

10. Pigmentzubereitung gemal einem oder mehreren der Anspriiche 7 bis 9, dadurch gekennzeichnet,
dass mindestens ein Verdickungsmittel in Kombination mit einer oder mehrerer Verbindungen, welche gemein-
sam die Festigkeit erhdhen, in einer Gesamtmenge von 0,001 bis 10 Gew.-%, insbesondere von 0,1 bis 5
Gew.-%, bezogen auf die Pigmentzubereitung eingesetzt werden.

11. Pigmentzubereitung gemafl Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass

— als Verdickungsmittel Algenextrakte wie Agar-Agar, Carrageene in der lota-, Kappa- oder Lambda-Form, Al-
ginate wie Natriumalginat oder Calciumalginat, Exsudate von Mirkoorganismen oder Pflanzen wie Xanthan
und seine Derivate, Gellan, Gummi arabicum, Tragant, Karaya-Gummi oder Ghatti-Gummi, Endosperme der
Samen von Friichten oder Pflanzen wie Guar-Mehl, Carubin oder Tarakern-Mehl, Fruchtextrakte wie Pektine,
Verdickungsmittel tierischen Ursprungs wie Proteinderivate und Gelatine von Rindern, Schweinen, Fischen so-
wie Caseinate, oder Gemische dieser Verbindungen eingesetzt werden; und

— als Verbindung beziehungsweise Verbindungen, welche in Kombination mit mindestens einem Verdickungs-
mittel gemeinsam die Festigkeit erhdhen, unter den Carbonaten, Hydrogencarbonaten, Sulfaten, Glycerin-
phosphaten, Borsten, Chloriden, Nitraten, Phosphaten, Acetaten, Hydroxiden der einwertigen, zweiwertigen
oder dreiwertigen Metallsalze und insbesondere unter Salzen der Alkali- und Erdalkalimetalle, vor allem Natri-
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um-, Kalium-, Magnesium-, Calcium- oder Strontiumsalze wie Natriumnitrat, Kaliumnitrat, Magnesiumnitrat,
Calciumnitrat, Strontiumnitrat, Natriumboraten, Kaliumboraten, Calciumboraten, Magnesiumboraten, Natrium-
chlorid, Kaliumchlorid, Magnesiumchlorid, Calciumchlorid, Strontiumchlorid, Natriumsulfat, Kaliumsulfat, Mag-
nesiumsulfat, Calciumsulfat, Calciumphosphat, Magnesiumacetat, Calciumacetat oder aus Gemischen dieser
Salze eingesetzt wird beziehungsweise werden, wobei die Menge der Verbindung beziehungsweise der Ver-
bindungen im Bereich von 0,001 bis 3 Gew.-% und insbesondere im Bereich von 0,1 bis 1,5 Gew.-% bezogen
auf das Gesamtgewicht der Pigmentzubereitung liegt beziehungsweise liegen.

12. Pigmentzubereitung gemafl Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass als Verdickungsmittel teil-
oder vollhydrolysierte Polyvinylalkohole sowie deren Derivate oder andere Polyhydroxyverbindungen in Kom-
bination mit Borverbindungen, insbesondere ortho-Borsaure, tetra-Borsaure, meta-Borsaure oder deren Salze,
oder in Kombination mit Salzen oder Komplexen von Elementen der IV. bis VI. Nebengruppe des Periodensys-
tems, insbesondere von Titan, Vanadium und Chrom, wie Titan-(lll)-Salze oder Titan-(IV)-Triethanolamin, ge-
gebenenfalls unter neutraler oder schwach alkalischer Einstellung des pH-Wertes, eingesetzt werden.

13. Pigmentzubereitung gemaf einem oder mehreren der Anspriche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet,
dass als Hilfsmittel Netzmittel und/oder Dispergieradditive und/oder Emulgatoren und/oder Konservierungs-
stoffe und/oder Entschaumer und/oder Retentionsmittel und/oder Absetzverhinderer und/oder Duftstoffe ein-
gesetzt werden.

14. Pigmentzubereitung gemal Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass die Hilfsmittel in einer Ge-
samtmenge von 0,001 bis 10 Gew.-%, insbesondere von 0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Pigmentzuberei-
tung eingesetzt werden.

15. Pigmentzubereitung gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet,
dass die Pigmentzubereitung Uber einen Zeitraum von mindestens zwei Monaten, insbesondere von mindes-
tens sechs Monaten, nicht zur Entmischung der Phasen neigt.

16. Pigmentzubereitung gemal Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass gemafl dem in der Beschrei-
bung offenbarten Prifverfahren der Farbewirkung auf trockene und glatte Oberflachen die durchschnittliche
Massenzunahme des Bolzens maximal 0,07 g, insbesondere maximal 0,04 g, betragt.

17. Pigmentzubereitung gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet,
dass die Pigmentzubereitung zusatzlich noch mindestens einen Fillstoff in einer Menge von maximal 40
Gew.-%, insbesondere von maximal 10 Gew.-%, bezogen auf die Pigmentzubereitung, enthalt.

18. Verfahren zur Herstellung einer Pigmentzubereitung gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis
17, dadurch gekennzeichnet, dass
- zu einer Dispersion von einem oder mehreren anorganischen und/oder organischen Pigmenten in einer Flis-
sigkeit, welche gegebenenfalls noch weitere Hilfsmittel und/oder Fillstoffe enthalt und
- vor, wahrend oder nach der Dispergierung mindestens ein Verdickungsmittel und/oder mindestens ein Ver-
dickungsmittels in Kombination mit einer oder mehrerer Verbindungen, welche gemeinsam die Festigkeit er-
hdhen, zugesetzt wird und
— die pastose oder gelférmige Pigmentzubereitung ausreichend lange homogenisiert wird und
— gegebenenfalls abschliefiend noch weitere Hilfsmittel zugesetzt werden.

19. Verfahren zur Herstellung gemaR Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet, dass der Zusatz mindestens
eines Verdickungsmittels und/oder mindestens eines Verdickungsmittels in Kombination mit einer oder mehre-
rer Verbindungen welche gemeinsam die Festigkeit erhdhen, bei Raumtemperatur oder oberhalb von Raum-
temperatur erfolgt.

20. Verfahren zur Herstellung gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 18 bis 19, dadurch gekenn-
zeichnet, dass organische oder anorganische Verdickungsmittel zugesetzt werden.

21. Verfahren zur Herstellung gemafd Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, dass als organische Verdi-
ckungsmittel teil- oder vollhydrolysierte Polyvinylalkohole sowie deren Derivate oder anderer Polyhydroxyver-
bindungen in Kombination mit Borverbindungen wie ortho-Borsaure, tetra-Borsaure, meta-Borsaure oder de-
ren Salze, oder in Kombination mit Salzen oder Komplexen von Elementen der IV. bis VI. Nebengruppe des
Periodensystems, insbesondere von Titan, Vanadium und Chrom, wie Titan-(lll)-Salze oder Titan-(IV)-Trietha-
nolamin, gegebenenfalls unter neutraler oder schwach alkalischer Einstellung des pH-Wertes eingesetzt wer-
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den.

22. Verfahren zur Herstellung gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 18 bis 21, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Dispersion von einem oder mehreren anorganischen und/oder organischen Pigmenten in
einer Flissigkeit eine Dispersion aus dem Pigmentherstellungsprozess ist.

23. Verfahren zur Herstellung gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 18 bis 21, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Dispersion von einem oder mehreren anorganischen und/oder organischen Pigmenten in
einer Flissigkeit eine erneute Dispersion von zuvor agglomerierten Partikeln ist.

24. Verfahren zur Herstellung gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 18 bis 23, dadurch gekenn-
zeichnet, dass vor, wahrend oder nach der Dispergierung von einem oder mehreren anorganischen und/oder
organischen Pigmenten in einer Flussigkeit, die — gegebenenfalls portionsweise — Zugabe mindestens eines
organischen oder anorganischen Verdickungsmittels und/oder mindestens eines Verdickungsmittels in Kombi-
nation mit einer oder mehrerer Verbindungen, welche gemeinsam die Festigkeit erhéhen, in einem Rihrwerk,
einem Mischer, einem Kneter oder einem Dissolver erfolgt.

25. Verfahren zur Herstellung gemaR einem oder mehreren der Anspriche 18 bis 24, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Homogenisieren der pastdsen oder gelférmigen Pigmentzubereitung in einem Rihrwerk,
einem Mischer, einem Kneter oder einem Walzwerk, gegebenenfalls auch unter vermindertem Druck, erfolgt.

26. Verfahren zum Einfarben von kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken,
Papier oder Kunststoffen mit der Pigmentzubereitung gemal einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 17
beziehungsweise hergestellt gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 18 bis 25, dadurch gekennzeichnet,
dass die Pigmentzubereitung mit den kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken,
Papier oder Kunststoffen vermischt wird.

27. Verfahren zum Einfarben gemaf Anspruch 26, dadurch gekennzeichnet, dass die Pigmentzubereitung
vor oder wahrend der Zugabe zu den kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken,
Papier oder Kunststoffen beziehungsweise wahrend des Mischvorganges mit den kalk- und/oder zementge-
bundenen Baustoffen, Asphalt, Farben, Lacken, Papier oder Kunststoffen verflissigt wird, wobei die Verflissi-
gung durch
— Loésen in einer oder mehreren Flissigkeiten und/oder
— Zugabe einer Saure oder Lauge durch Anderung des pH-Wertes und/oder
— Chemische Reaktion, insbesondere von Redox-Reaktionen, oder enzymatische Reaktion und/oder
— Zufuhr von Warme, mechanischer Energie und/oder Ultraschall.
erfolgt.

28. Verfahren zum Einfarben gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 26 bis 27, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Pigmentzubereitung mit den kalk- und/oder zementgebundenen Baustoffen, Asphalt, Far-
ben, Lacken, Papier oder Kunststoffen in einer Menge von 0,01 bis 15 Gew.-%, insbesondere von 0,1 bis 10
Gew.-%, bezogen auf die gesamte Mischung, vermischt wird.

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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Fig. 1
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Fig. 2:

Fig. 3:
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